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Abstrakt

Tato praca sa zaobera moznostami Studia polovodicovych stcastok pomocou metody
SIMS s dérazom na testovanie roznych parametrov merania a réznych spoésobov prip-
ravy vzoriek. V rdmci tejto prace bol navrhnuty a otestovany drziak vzorky kompatibilny
s pouzivanym zariadenim ToF-SIMS® od spolo¢nosti IONTOF, ktory je schopny naklafiat
vzorky o definovany uhol voci vodorovnej rovine. Tento drziak umoznuje opracovavanie
vzoriek v hlavnej komore zariadenia ToF-SIMS® bez nutnosti presunu vzorky medzi za-
riadeniami a drziakmi. Tento drziak bol pouzity k opracovaniu hrany vzorky TIGBT
tranzistora a zobrazeniu hrany kratera predchadzajiceho merania. Na TIGBT tranzisto-
roch boli zobrazované vnutorné struktury na rezoch pripravovanych réznymi sposobmi.
Dalej boli optimalizované parametre merania tenckych vrstiev na molybdén-kremikovom
multivrstvovom Rontgenovom zrkadle a na indiovych multivrstvach v GaN, kde bol po-
zorovany vplyv teploty vzorky behom merania SIMS na vysledné hibkové proifly.

Summary

This thesis studies possible methods of semiconductor sample measurement by SIMS, with
emphasis on testing different measurement parameters and sample preparation. Part of
this master thesis deals with the design of a modified sample holder compatible with
the used ToF-SIMS?® instrument, IONTOF company, which is capable of tilting the sam-
ple by defined angle. This holder enables sample preparation in the main chamber of
the instrument without the need of transferring the sample between instruments. This
sample holder was tested by ion machining of TIGBT sample edge and by imaging of a
crater edge, created in previous measurement. TIGBT structures were cut by different
techniques and measured the SIMS. Further measurements with the goal of optimizing
the depth resolution for thin layers were done on molybdenum-silicon-multilayer X-Ray
Mirror. Part of the measurements was focused on comparing depth profiles measured at
low temperatures. For these measurements the samples with indium multilayers in GaN
substrate were used.

Klicova slova
SIMS, ToF, TIGBT, dopovanie, polovodi¢, UHV, multivrstva, rez, In-GaN kvantova jama,
i6n, hlbkovy profil, 3D hlbkovy profil

Keywords
SIMS, ToF, TIGBT, doping, semiconductor, UHV, multilayer, cross section, In-GaN qu-
antum well, ion, depth profile, 3D depth profile
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1. UVOD

1. Uvod

Polovodic¢ové suciastky nasli uplatnenie v Sirokej skale aplikacii, od diskrétnych si-
ciastok az po integrované obvody modernych procesorov pocitacov. Pri vyrobe polovodi-
covych suciastok je potrebné kontrolovat kvalitu jednotlivych vnitornych prvkov tychto
suciastok. Pre tuto kontrolu je mozné pouzit velké mnozstvo analytickych metdd.

Jednou z metdd, schopnych analyzovat prvkové zlozenie takychto Struktir je metoda
SIMS!. Tato metéda mé dostatocéni citlivost pre Studovanie slabo dopovanych vrstiev
v kremikovych ¢ipoch. Preto je vhodné jej Sirsie uplatnenie v polovodi¢ovom priemysle,
hlavne v oblasti analyzy defektov vo vyrobe a vadnych suéiastok?.

Tato praca sa zameriava na optimalizaciu parametrov merania tenkych vrstiev pri-
tomnych v takychto zariadeniach. Cielmi prace bolo zvladnutie merani na pristroji ToF-
-SIMS®, navrhnutie modifikicie drziaka vzorky tohto zariadenia a jeho testovanie. Tento
drziak ma umoznit naklon vzorky o definovany uhol v hlavnej komore zariadenia ToF-
-SIMS?®. Planované vyuZitie tohto drZiaka bude pre opracovavanie vzoriek iénovymi zdrojmi,
predovsetkym v blizkej budicnosti zakipenym galiovym zdrojom.

Uvodnd teoretickd Cast popisuje stcasny stav problematiky vykonovych polovodito-
vych stdiastok so zameranim na struktiru TIGBT3. Je popisand zakladna ¢innost ta-
kéhoto tranzistora a st uvedené mozné tvary planarnej okrajovej ukoncovacej struktiry
pouzivanej v takychto stuciastkach. Dalej je popisany rast tenkych vrstiev pouzivanych
v polovodicovom priemysle so zakladnymi metédami pripravy tychto vrstiev. Nasleduje
cast popisujica ¢innost zariadenia SIMS. V tejto casti su rozobraté hlavné komponenty
pristroja s bezne pouzivanymi zdrojmi ionov a prikladmi najcastejSie pouzivanych iéonov
pre analyzu. Taktiez s tu popisané zakladné typy analyzatorov signdlu. V zavere tejto
kapitoly je popisany pouZivany pristroj ToF-SIMS?®.

Experimentalna cast sa zaobera roznymi sposobmi tvorby rezov vzoriek. Uvedené st
predpoklady pre dosiahnutie kvalitného povrchu a najcastejsie pouzivané postupy. Su
prezentované dosiahnuté vysledky tvorby rezov a ich nasledna studia metédou SIMS. Boli
robené merania pre optimalizaciu parametrov pozorovania tenkych vrstiev na vzorke MoSi
Rontgenového zrkadla a na In-GaN struktirach.

Pre analyzu vzoriek s nedefinovanym povrchom a pre tvorbu rezov in-situ, bol vy-
robeny modifikovany drziak vzoriek kompatibilny s pristrojom ToF-SIMS®. Tento drziak
bol testovany pre kompatibilitu s UHV* a nasledne boli robené merania pre overenie
funkénosti drziaka vytvorenim rezu do TIGBT tranzistora a pozorovanim steny kratera.

'Hmotnostn4 spektroskopia sekundarnych iénov, anglicky Secondary Ion Mass Spectrometry
2Takzvane Failure Analysis, FA.

3Trench Insilated Gate Bipolar transistor - bipoldrny tranzistor s trench izolovanym hradlom.
4Ultra vysoké vakuum, anglicky: Ultra High Vacuum, UHV.



2. Sucastny stav problematiky

Od zaciatku druhej polovice minulého storocia prislo k burlivému rozvoju fyziky pev-
nych latok, ¢o umoznilo aj obrovsky rozvoj polovodicovej techniky a technoldgie. Sticasna
technolégia polovodicov umoznuje produkciu Sirokej palety stciastok od diskrétnych az
po integrované obvody procesorov pocitacov. Tento trend je tzko spaty so zmensova-
nim rozmerov vyrabanych stuciastok. Zmensovanie suc¢iastok umoznuje produkciu vacsieho
mnozstva elektronickych elementov na jednom ¢ipe respektive substrate. Doterajsi vyvoj
ilustruje Mooreov zakon skalovania, ktory hovori, Ze pocet tranzistorov v integrovanych
obvodoch sa kazdé dva roky zdvojnasobi [1]. Neustdle zmenSovanie rozmerov stuciastok
viedlo k dosiahnutiu limitov moznych rozmerov a vlastnosti materidlov, z ktorych si
jednotivé komponenty vyrobené. Preto je nevyhnutné mat moznost kontrolovat proces
vyroby polovodicovych suciastok a ich parametre s dostatocnou citlivostou. Tento trend
neustdleho zmensovania sa vyrazne spomalil v neddvnej minulosti [2].

Podobne ako pri integrovanych obvodoch, aj pri vykonovych polovodicovych stucias-
tkach doslo k podstatnému rozsireniu aplikacii. Toto ma za néasledok vznik Sirokého mnoz-
stva roznych druhov suciastok schopnych pracovat v diametralne odlisnych prostrediach.
Tuato siroku skalu zariadeni je mozné rozdelit:

1. Podla spinaného vykonu v zavislosti na spinacej frekvencii.

2. Ako zavislost spinaného prudu na prevadzkovom napéti.

Tieto dve charakteristiky st na obrazku 2.1.
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Obr. 2.1: Rozdelenie vyrabanych zariadeni podla spinané¢ho vykonu v zavislosti na frek-
vencii (a). Rozdelenie zariadeni podla spinaného prudu v zévislosti na spinanom napéti
(b). Prevzaté a upravené z [3] a [4].

Z prvej charakteristiky je vidief, Ze existuji polovodi¢ové prvky schopné spinat vy-
kony P ~ 10*W na mikrovlnnych frekvencidch po vykony P ~ 10> MW pri nizkych
frekvenciach.

V stcasnosti sa vykonové polovodicové suciastky vyuzivaju v sirokej skale aplikacii,
od dopravnych technolégii po komunika¢né zariadenia. Jednou z takychto suciastok je
IGBT!. IGBT st rozsirené pre ich vyhodné kombinovanie vlastnosti bipoldrnej struktiry a
Struktiry MOSFET?. Vdaka tomu vznikla Siroké skala ¢ipov s IGBT struktirou, ktoré st

Insulated Gate Bipolar Transistor, bipoldrny tranzistor s izolovanym hradlom
27 anglického Metal Oxide Semiconductor Field Effect Transistor.



2. SUCASTNY STAV PROBLEMATIKY

schopné pracovat pri napétiach od radov stoviek voltov po niekolko kilovoltov. Tieto Cipy
sa pouzivaju v domacich spotrebicoch ako regulatory otacok elektromotorov, napriklad
v prackach. V doprave sa pouzivaju v elektromobiloch, hybridnych automobiloch a v
lokomotivach na reguldciu otacok trakénych motorov [5].

2.1. IGBT

2.1.1. Histoéria struktury IGBT

Néavrh struktary IGBT bol vypracovany v osemdesiatych rokoch minulého storocia.

Pred objavom IGBT sa v aplikacidch nad 1kHz pouzivali bipolarne tranzistory, ktoré
maju dobré prevadzkové charakteristiky pri malych stratach napétia. Pri vysokych napa-
tiach vsak poskytuju len maly prudovy zisk, preto nemohli byt takéto tranzistory ovla-
dané riadiacimi jednotkami vo forme integrovaného obvodu [6]. Toto stimulovalo vyvoj
Struktiry MOSFET, ktor4 je riadens napitovo®. Jej nevyhodou je, Ze pri konstrukcii pre
spinanie vysokého napétia (uz pri napatiach nad 200 V) rastie jej odpor nad prijatelné
medze, ¢o znemoznuje pouzitie MOSFET pre vysoké napatia.

Kombinéciou vlastnosti bipolarneho tranzistora a MOSFET tranzistora sa vyuzila
vysoka pradova hustota a nizky ibytok napéatia bipolarneho tranzistora, s jednoduchostou
ovladdania hradlom* pomocou MOS $truktiry. Najjednoduchsia metéda vyroby takejto
struktury je zapojenie dvoch diskrétnych suciastok: MOSFET tranzistora a bipolarneho
tranzistora do Darlingtonovoho zapojenia, obrazok 2.2.

E .IIE

B
N-P-N
| B Transistor
S
G |

MOSFET i ] D C TI
D ¢

Obr. 2.2: Schéma Darlingtonovho zapojenia MOSFET a NPN bipolarneho tranzistora do
struktiury IGBT. Vyznaceny je tok prudov a vystupy jednotlivych tranzistorov. Prevzaté
z [3].

V Darlingtonovom zapojeni dodava MOSFET tranzistor, po pripojeni napétia na jeho
hradlo, bazovy prid pre zopnutie bipolarneho tranzistora. Toto zariadenie ma vysoku
vstupnu impedanciu MOS struktury, viac¢sina spinaného prudu tecie cez bipolarny tranzis-
tor riadeny bazovym pridom doddvanym vysokonapatovym vykonovym MOSFET tran-
zistorom. Vysledna priadova hustota sa pohybuje medzi hodnotou pre bipolarny tranzistor
(typicky 50 Acm™?) a hodnotou pre MOSFET tranzistor (typicky 10 Acm™2). K daliemu
vyvoju Darlingtonovho zapojenia nedoslo, lebo sa opieralo o vyuzitie diskrétnych sicias-
tok.

3Prid potrebny na hradle- Gate na zopnutie je zanedbatelny.
4 Anglicky Gate.



2.1. IGBT

2.1.2. Struktidra a ¢innost IGBT

V reze sa struktira IGBT podoba na MOS hradlovy tyristor, obrazok 2.3. IGBT je na-
vrhovany tak, aby nedochadzalo k regenerativnemu zopnutiu, ktoré je vlastné vstavanej
stvorvrstvovej Struktire tyristora. Z koncepéného hladiska bolo pri vyvoji IGBT pre-
lomové, ze MOS hradlo mo6ze byt pouzité k vytvoreniu vodivostného kandla (inverznej
vrstvy) spajajiceho Nt emitor s N oblastou, bez regenerativneho zahltenia parazitickej
tyristorovej struktiry. Tym zZe spodny prechod J; je zapojeny v priepustnom smere v zop-
nutom stave, moze v IGBT dochadzat k toku prudu tymto prechodom. Toto poskytuje
plno hradlovo ovladant vystupnu charakteristiku.
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Obr. 2.3: Rez IGBT struktirou so znédzornenymi hlavnymi komponentami. Prevzaté a
upravené z [3].

Obrazok 2.3 znazornuje rez Struktirou IGBT. V takejto struktire netecie prud, ak
je na kolektor privedené zaporné napétie vzhladom k emitoru. Prechod J; je zaverne
polarizovany, prechod J; teda udava zaverni charakteristiku zariadenia. Ak je na kolektor
privedené kladné napétie vzhladom k emitoru a hradlo je vodivo spojené s emitorom je
prechod J, zaverne polarizovany a IGBT blokuje v priepustnom smere. V oboch pripadoch
sa ochudobnend zéna® rozsiruje do N driftovej oblasti v objeme ¢ipu, dosledkom toho
je, ze voltampérové® charakteristiky v priepustnom a zavernom smere si pre Struktiru
na obrazku 2.3 priblizne rovnaké. Nasledné rozdiely vo VA charakteristike pramenia z
okrajovych ukoncovacich struktir.

Pri zapojeni IGBT v priepustnom smere sa na hradlo privedie kladné napatie do-
statoénej velkosti na to, aby v P oblasti pod hradlom (obrézok 2.3) doslo k vytvoreniu
inverznej vrstvy, suciastka sa dostane do zopnutého stavu. Elektrény prechadzaji z N+
oblasti emitora do N driftovej oblasti. Tento prud elektréonov funguje ako bazovy prid pre
vertikalny P-N-P tranzistor. KedZe prechod J; je zapojeny v priepustnom smere, oblast
s P* dopéciou dodéva diery do N driftovej oblasti. Po pripojeni dostato¢ne vysokého na-
pétia na emitor koncentracia dier doddvanych z P oblasti presiahne prirodzenti dopédciu
N driftovej oblasti a charakteristika IGBT sa bude podobat charakteristike P-i-N di6édy

5Oblast priestorového naboja - OPN.
6Skratene VA.
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zapojenej v priepustnom smere. Priamym dosledkom je, ze IGBT je schopny pracovat pri
vysokych pradovych hustotach.

Ak bude na hradlo aplikované nizgie napiétie, bliziace sa prahovému napatiu’, dochadza
k priskrteniu® vodivostného kanila a elektrénovy prad tymto kandlom je saturovany.
Pretoze tento prid je bazovy prud pre P-N-P tranzistor, tak aj prud dier cez N driftovia
oblast je limitovany. IGBT pracuje s nasytenym pridom v aktivnej oblasti s hradlovo
ovladanym vystupom. Priklad celej VA charakteristiky je na obrazku 2.4.

e

b

—

Oblast’ hradlovo

4 ovladaného
s vystupného pradu

BVis BVy s V=0 I
V,
I \ | - BV,
Blokovanie Blokovanie v
v zdvernom priepustnom
smere smere

Obr. 2.4: Voltampérova charakteristika IGBT. Prevzaté a upravené a upravené z [3].

Pre prepnutie IGBT zo zapnutého stavu do vypnutého je potrebné skratovat hradlo
a emitor, vtedy je na hradle nulové napétie. Toto spOsobi, ze zanikne inverzna vrstva v
P dopovanej oblasti pod hradlom, tym dochddza k zablokovaniu prisunu elektrénov z N*
emitorovej oblasti do N driftovej oblasti. Dojde k poklesu spinaného prudu a nasledne k
exponencidlnemu poklesu kolektorového priadu, ¢im sa IGBT vypne [3], [4], [7].

Vyhody IGBT struktury st:

vysoka priudova hustota v zopnutom stave,

» nizky riadiaci prikon vdaka MOS riadiacej strukture,

o schopnost hradlového ovlddania vypnutia tranzistora,

e plne hradlovo ovladana vystupna charakteristika s rozsiahlou oblastou bezpecnej
¢innosti,

« schopnost blokovat vysoké napétia v zdvernom aj priepustnom smere.

2.1.3. Trench hradlova IGBT sStruktura

Z vyvoja struktiry MOSFET je zndme, ze pouzitim roznych tvarov hradla sa daja zlep-
sit vystupné charakteristiky. Jednym z tvarov je UMOS tento mé na rozdiel od DMOS
hradla tvar pismena U. ZlepSenie je vysledkom elimindcie parazitnej JFETY Struktury.
V IGBT tvori ibytok napétia na MOSFET casti len malé percento z celkového tbytku
napatia, véicsina toho ubytku je na N driftovej oblasti. Toto vyplyva z velkosti pradov
tecucich cez MOS kanal a P-N-P tranzistor, vdaka velkému pridovému zisku bipolarneho

"Prahové napitie je minimélne napitie potrebné pre vznik invetznej vrstvy v oblasti pod hradlom.
8 Anglicky pinched-off, [3].
97 angl.: Junction Gate Field Effect Transistor.
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tranzistora. Ked sa ale zvysi spinacia frevencia, dochadza k zniZeniu pridového zisku bi-
polarneho tranzistora a zvyseniu pridu teciceho cez MOS kanal. Preto je vyhodné znizit
ubytok napétia tejto casti. Jednou z metdd je prave zmenenie struktiry DMOS na UMOS,
vysledkom je Trench!® IGBT (TIGBT) $truktira. Rez takouto Struktirou je na obrazku
2.5.

Podobne ako pre MOSFET s trench hradlovou struktarou, aj v pripade IGBT musi
trench presahovat P bazovi oblast, pre vytvorenie vodivostného kanilu medzi Nt emito-
rovou oblastou a N driftovou oblastou pri kladnom napéti na hradle.

Emitor

W/ w
< ™% i ;—»;'/2 -

. Hradlo
X (Gate)
%

N Driftova oblast’

N* Buffer vrstva

P* Substrat
L L ZZZZZ,

Kolektor

Obr. 2.5: Rez struktirou Trench IGBT, so znédzornenymi vrstvami a trasami elektréonov
(I) a dier (I) v struktiure. Prevzaté a upravené z [3].

Z tras elektrénov na obrazku 2.5 je zrejmé, Ze v takejto Struktire sa nenachddza
parazitna JFET Struktira. DalSou vyhodou tejto $truktiry je velkost jednotlivich buniek
pri pouziti UMOS usporiadania, ¢o vedie k tesnejSiemu rozostupu medzi jednotlivymi
bunkami, ¢oho vysledkom je az patnasobné zvysenie prudovej hustoty v zariadeni. Pre
zariadenia s dlhou dobou zivota je vysledny tubytok napéatia pouzitim UMOS struktiry
hradla U = 1.2V pri pradovej hustote p; = 200 Acm™2, oproti U = 1.8V pre DMOS
struktiru hradla [3] a [8].

2.1.4. Okrajova ukoncovacia struktira

Analyza planarnych prechodov poskytuje iidaje o hornej hranici prierazného napétia vy-
konovych suciastok. Redlne suciastky st limitované vysokymi elektrickymi polami vzni-
kajicimi v objeme ¢ipu, alebo na jeho okrajoch. Pre maximalizaciu zaverného napatia
je teda nutna struktira, ktora zaisti ukoncenie fyzického ¢ipu spdsobom, pri ktorom sa
minimalizuje vznik oblasti vysokej intenzity elektrického pola v ¢ipe. V dnesnej dobe exis-
tuje velké mnozstvo okrajovych ukoncovacich struktir, tieto sa ale daji rozdelit do dvoch
kategorii:

0Trench — Struktira pozostavajica z velkého mnozstva tenych, hlbokych a paralelnych brazd na po-
vrchu cipu.
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e Planarne ukoncovacie struktiry, zalozené na implantacii dopujtucich prvkov cez
masky.

o Kuzelovité ukoncovacie struktury, zalozené na selektivnom odstraneni materialu z
okraja Cipu.

Vo vysokonapatovych suciastkach sa prevazne pouzivaju planarne okrajové ukoncova-
cie struktury.

2.1.4.1. Planarne ukoncovacie struktiry

Pre vykonové polovodic¢ové stciastky s planarnymi plytko implantovanymi vrstvami, ktoré
nemajii okrajovii ukoncovacou struktiru, dochddza k zniZeniu prierazného napétia. Co je
sposobené zvysenim intenzity elektrického pola na cylindrickych a sférickych castiach
prechodov. Riesenim toho problému je umiestnenie plévajucich prstencov!! spravneho
typu dopujiceho prvku do blizkosti okraja hlavného P-N prechodu. Ich potencial je urceny
podla napétia na hlavnom prechode zo vzdialenosti prstenca od toho prechodu ako:

2N N
Vip = | T2 W2V + L2072 (2.1)

kde Wy je vzdialenost prstenca od hlavného prechodu a V, je napatia na hlavnom pre-
chode. Ked je plavajuci prstenec v OPN hlavného prechodu, je hodnota jeho potencidlu
medzi hodnotou aplikovaného napatia V, a nulou, definovana podla vztahu 2.1. Cielom je
rozsirenie OPN a zniZenie intezity elektrického pola na cylindrickych castiach.

Vo vieobecnosti mdze byt hibka plavajiceho prstenca rozna od hibky hlavného pre-
chodu, vadsinou je ale tento robenych sicasne s hlavnym prechodom, jeho hibka je rov-
naka. Dolezité je ale aby vzdialenost W bola konstantna po celom obvode prstenca. Rez
P-N prechodu obsahujiceho takyto plavajici prstenec je na obrazku 2.6.

Plavajuci
prstenec

Hlavny prechod Wn W,
(2

P+

Obr. 2.6: Shcematicky rez P-N prechodu obsahujiiceho plavajici prstenec ako okrajovi
ukoncovaciu struktiru. Wy, je sirka masky, W sirka okna implantacie a Wy je vzdialenost
vysledného prstenca od hlavného prechodu. Prevzaté a upravené z [3].

Prstenec musi byt umiestneny v spravnej vzdialenosti od prechodu, inak nedojde k
zvysSeniu prierazného napétia. Ak je prstenec prilis daleko dojde k prierazu este pred tym
ako sa OPN rozsiri az po prstenec, ak je prilis blizko je tento prstenec na rovnakom napéti
ako hlavny prechod a teda nedochadza k zvysSeniu prierazného napatia. Pre urcenie sprav-
nej polohy sa vysetruje krivka zavislosti prierazného napatia na vzdialenosti plavajiceho
prstenca.

HUN4zov plavajici prstenec vychddza z nepritomnosti elektrického kontaktu na tito struktuiru.
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Ak jeden prstenec zvysi prierazné napétie o istd hodnotu, viacero takychto prstencov
ju zvysi eSte viac, az po hranicu, kedy dochadza k prierazu v hlavnom P-N prechode.
Podobne ako v pripade jedného prstenca sa aj viacero prstencov vyraba spolu s hlavnym
prechodom. V takomto pripade sa pouzivaju dva zakladné navrhy.

V prvom néavrhu, obrazok 2.7 sa meni sirka a vzajomnéa vzdialenost tychto prstencov.
So vzdalovanim sa od hlavného prechodu sa vzdialenost a sirka zmensuju, vysledkom ¢oho
je redukcia rozmerov okrajovej struktiry ¢ipov.

Hlavny prechod Prvy prstenec Druhy prstenec Treti prstenec

VAN VAN AN Y

N Oblast’ priestorového naboja

Obr. 2.7: Schematicky rez okrajovou ukoncéovaciou struktirou obsahujicou viacero plava-
jucich prstencov s meniacimi sa rozmermi a vzdialenostami. Prevzaté upravené z [3].

Druhy navrh sa opiera o velké mnozstvo tzkych prstencov blizko pri sebe, obrazok 2.8.
Tento navrh umoznuje umiestnit vacsie mnozstvo tychto prstencov na jednotku plochy,
taktiez tento navrh produkuje jemnejsiu zmenu pola v okrajovej oblasti. Vysledkom ¢oho
je vyssia odolnost zariadeni na varidcie v aplikovanom napati. Tato struktura je taktiez
jednoduchsia na navrh a vyrobu lebo sa opiera o zakladné pravidla navrhu tychto struktir.
Prevzaté z: (9], [10], [11] a [12]

Hlavny prechod
- KRRXRRIK  ERXXRIKA  [RRRRRIRY  RRIRRKIR KRXRXKRA

LA AN T3V AN T AN T

N Oblast’ priestorového naboja

Obr. 2.8: Schematicky rez okrajovou ukoncovaciou struktirou obsahujicou viacero pla-
vajucich prstencov s konstantnymi rozmermi a vzdialenostami. Prevzaté a upravené z

[3].

2.2. Tenké vrstvy

Tenké vrstvy sa pouzivaju v sirokej skale aplikacii, od antireflexnych vrstiev na optickych
prvkoch fotoaparatov, po hradlové oxidy v modernych pocitacovych procesoroch. Vac-

10
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sinou sa jedna o dielektrické alebo kovové vrstvy. Z dielektrickych vrstiev sa v dnesnej
dobe najcastejsie pouzivaju SiOs, TiOs, Al,O3, HfO,. Kovové vrstvy sa pouzivaji ako
kontaktovacie vodi¢e medzi jednotlivymi zariadeniami na substrate alebo ako kontakto-
vacie plochy pre vonkajsie kontakty. Casto pouzivané kovy st hlinik a jeho zliatiny, med,
zlato, v Specidlnych pripadoch sa pouzivaji vodivé oxidy [13].

Tieto vrstvy sa primarne vyrabaji chemickou alebo fyzikalnou depoziciou. Vyvoj me-
tod vyroby tenkych vrstiev bol spaty s vyvojom vakuovych technoldgii, pre nutnost udr-
zania kvality a Cistoty deponovanej vrstvy [14].

2.2.1. Rast tenkych vrstiev

Rast vrstiev na povrchu a rozhrani je termodynamicky proces, riadeny povrchovym na-
patim a volnou energiou atémov vrstvy. V termodynamickej rovnovahe je pocet konden-
zovanych castic rovny poc¢tu odparenych castic. Pre zacatie rastu je tito rovnovahu nutné
narusit.

Rast tenkej vrstvy sa skladéd z niekolkych procesov znazornenych na obrazku 2.9.

1. Kondenzacia atomov nanasaného materidlu na povrchu substratu z tekutej fazy.
Tento proces je mozné vyjadrit ako tok dopadajicich atémov na povrch F', prevzaté
z [15]:
F=—2t _ (2.2)
V2rmkTy

kde p je tlak plynnej fazy, m je hmotnost dopadajucich castic, k je Boltzmanova
konstanta a Ty je teplota zdroja.

2. Po dosadnuti ¢astic na povrch, moze nastat okamzité uvolnenie spéat do vakua, alebo
mozu tieto Castice difundovat po povrchu a méze dojst k ich adsorpcii. Rychlost
desorpcie Castice zavisi na sile vazby medzi nim a substratom a na aktivacnej energii.

3. Po adsorpcii atomu alebo castice na povrchu nasleduje proces diftzie po povrchu
substratu. Pri nizkom pocte dopadajicich atémov sa tento proces da definovat ako
transport adatémov po povrchu substratu, definovany diftznym koeficientom, pre-
vzaté z [16]:

—E,
D = Dqy-exp (k—T) , (2.3)

kde Dy je preexponencidlny faktor diftzie, E,, je energia potrebna na prekonanie
migracnej bariéry, k je Boltzmanova konstanta a T je teplota substratu.

4. Ak dojde k zrazke medzi pohybujicimi sa atomami, moéze dojst k ich spojeniu a
vytvoreniu zarodku tzv. nukleacii. Miesta s najvacsou pravdepodobnostou zaciatku
nukleacie sa vyznacuju pritomnostou poruchy na povrchu. Tento proces prebieha az
do saturacnej koncentracie zarodkov na povrchu n,.

5. Nésledne dochédza k rastu zarodkov do ostrovéekov, ktorych prepojovanim vznika
suvisla vrstva. Pri tejto koncentracii je stredné volna drdha difundujicich atémov
[ rovnda vzdialenosti medzi jednotlivymi ostrovéekmi. Tato veli¢ina spolu so satu-
racnou koncentraciou sa da vyjadrit pomocou pomeru diftzneho koeficientu a toku
dopadajucich atémov na povrch vzorky vztahom, prevzaté z [16]:

~(2) n~ () 24)
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kde D je diftzny koeficient a F' je tok dopadajicich atémov.

kondenzacia uvolnenie

pripojenie ad-atdmu

Obr. 2.9: Schematické znazornenie fyzikalnych procesov tvorby vrstvy. Prevzaté a upra-
vené z [15] a [17].

Pomer D/F je klt¢ovym faktorom pri raste tenkych vrstiev. Ak sa jednd a pomaly
rast, difizny koeficient je mnohonasobne vyssi, ako tok deponovanych atémov, vysledny
proces sa nachadza blizko termodynamickej rovnovahy. Naopak, ak tok deponovanych
atomov je vyssi ako diftzny koeficient, proces sa nazyva rychla depozicia, a podmienky
rastu su riadené kinetickymi parametrami procesu. Prevzaté a upravené z [15], [17] [16].

2.2.1.1. Rast kovovych vrstiev

Rast kovovych vrstiev mozno rozdelit do troch médov uvenevych na obrazku 2.10:

Frank - van der Mervov méd Tiez nazyvany rast vrstvy po vrstve, pri tomto méde
rastu su interakcia medzi substratom a deponovanou vrstvou silnejsie ako interakéné sily
medzi susednymi atomami deponovanej vrstvy. Tento fakt vedie k tvorbe novej vrstvy
jedine v pripade, ze predosla vrstva je kompletna.

Volmer - Weberov mod Interakéné sily medzi jednotlivymi atémami deponovaného
materidlu si vécsie ako tie medzi materidlom a povrchom, ¢o vedie k zvacsovaniu vznik-
nutych ostrovéekov, vysledkom je netiplné pokrytie povrchu. Jedna sa o opacny rast ako
je Frank-van der Mervov rast.

Stransky - Krastanovov méd Tento mdd rastu predstavuje prechod medzi prvymi
dvoma modmi rastu. Po formécii jednej alebo viacerych monovrstiev, prechddza rast do
ostrovéekového médu. Tento mod rastu moze sposobovat vela faktorov, jednym z nich je
roznost mriezkovych konstant substratu a deponovaného materialu.

12
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Obr. 2.10: Schematické znazornenie jednotlivych rastovych moédov. Méd rastu vrstva po
vrstve, Frank - van der Merv a), ostrovéekovy rast, Volmer - Weber b) a zmiesany rast,
Stransky - Krastanov c). 6 predstavuje pokrytie povrchu v monovrstvach (ML). Prevzaté
z [15] a [17].

2.2.2. Fyzikalna depozicia z plynnej fazy, PVD

Jedna sa o proces nanasania vrstiev, pri ktorom je nanasany material vyparovany z pevnej
alebo kvapalnej fazy vo forme jednotlivych atémov alebo molekul. Tieto st nasledne
prenasané na substrat vo forme pary vo vakuu.

Typicky sa PVD metédy pouzivaji na nandsanie vrstiev s hribkou 1 ~ 1000 nm, ale
daji sa s nimi nanasat aj viac komponentové vrstvy, hrubé vrstvy a volné struktury.
Je mozné nanasat prvky a zliatiny, ako aj zliceniny za pouzitia reaktivnej dekompozi-
cie. Pri reaktivnej dekompozicii vznikaju zliceniny reakciou deponovaného materialu so
zbytkovou atmosférou, napriklad depozicia titanu v dusikovej atmosfére dava TiN, alebo
pomocou kodepozicie dvoch prvkov, depozicia TiC. Zakladné PVD metody si:

« vakuové naparovanie,

e naprasovanie vo vakuu,

e naprasovanie v plazme,

e i6nova depozicia,

o depozicia podporovana ionovym zvazkom

Najcastejsie sa pouziva vakuové naparovanie a naprasovanie. Zakladom tejto metddy
je odparovanie nandsaného materidlu zo zasobnika v podobe neutralnych atémov. K od-
parovaniu dochadza na zaklade toho, ze tlak nasytenych par materialu je pri danej teplote
vyssi ako je tlak v depozi¢nej komore. Zahrievanie deponovaného materialu moze byt po-
mocou eletrického vyhrevného telieska alebo dopadom pridu energetickych elektrénov na
povrch materidlu, prevzaté z [18].

13
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2.2.3. Chemicka depozicia z plynnej fazy, CVD

V tomto procese plynny kovovy prekurzor prechadza chemickou zmenou pri kontakte s
povrchom, zanechavajic vrstvu kovu na povrchu. Kedze prekurzor obklopuje substrat
zo vsetkych stran, dochadza k depozicii na vSetky povrchy rovnomerne. Vysledné vrstvy
maji konformny charakter. V polovodi¢ovom priemysle sa z chemickych metéd najviac
pouziva chemicka depozicia z plynnej fazy.

Metéda CVD'2 je jedna z najpouzivanejsich metéd produkcie tenkych vrstiev v polo-
vodic¢ovom priemysle a dalsich odvetviach napriek tomu, ze tato metoda je jedna z najz-
lozitejsich procesov vyroby tenkych vrstiev. Vyhodou tejto metédy je vysoka konformita
nanasanej vrstvy, to znamena jej schopnost rovnomerne pokryt povrch so zlozitou topo-
grafiou rovnomernou vrstvou materialu. Vrstvy nanesené naparovanim, naprasovanim a
inymi fyzikalnymi metédami depozicie maji vysoky smerovy charakter, dobre pokryvaju
rovné povrchy, ale zlyhadvaju pri pokryvani trench struktir a dier na povrchu. Vysledné
vrstvy mavaju vyssie mnozstvo necistot, oproti inym metdédam, vacsinou sa jedna o vodi-
kovi kontaminaciu. Tato kontaminacia méze byt niekedy vyhodné, napriklad pri depozi-
cii amorfného kremika, vtedy dochadza k pasivacii volnych vézieb kremika, tzv. dangling
bonds.

Vsetky pristroje na CVD v principe pozostavaji zo zdroja plynov, reakénej komory,
pumpy na ¢erpanie odpadnych plynov a elektroniky na vyhrievanie a kontrolu parametrov
v reakénej komore [19]. Schematicky rez komorou CVD je na obrazku 2.11.

zdroj plynov

— reakéna komora H

:E ®_ pumpa;

filter | regulacia toku plynov — MEFC

—
zdroj plynov

Obr. 2.11: Rez zakladnou struktirou CVD pristroja, s vyznacenymi zdkladnymi prvkami.
Prevzaté a upravené z [19].

V reakénej komore sa pouziva velké mnozstvo konfiguracii a chemickych reakcii, ale
vsetky maja spolocné charakteristiky:

1. Reakéné plyny — prekurzory — musia byt zavedené do komory a dopravené k vzorke,
s moznymi chcenymi a nechcenymi chemickymi reakciami.

2. Teplota vzorky musi byt presne regulovand, zvycajne je vysoko nad izbovou teplotou.
3. Chemické reakcie na povrchu vzorky vytvaraju pozadovanu vrstvu.

4. Reakéné produkty chemickych reakcii musia byt odc¢erpavané z komory.

12Chemical Vapour Deposition
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3. ToF SIMS

Zaklady metédy hmotnostnej spektroskopie sekundarnych iénov! boli poloZené na
zaciatku dvadsiateho storocia J. J. Thomsonom, ktory experimentalne zaznamenal prvé
sekundéarne iény. Prvy raz bola metéda SIMS experimentalne pouzitd az v roku 1949.
Prvé pristroje s magnetickymi sektormi sa objavili az v roku 1960. Tento vyvoj je uzko
spaty so schopnosfou dosiahnuf dostatocné vakuum potrebné pre analyzu vzoriek a s
pochopenim potencialu tejto metddy. Velkd vécsina prvych pristrojov sa zameriavala na
vyvoj takzvaného dynamického médu SIMS, pre analyzu extraterestrialnych vzoriek a
vzoriek pre polovodi¢ovy priemysel. V dnesnej dobe mé metéda SIMS Siroké uplatnenie v
priemysle a vyskume. Vyuziva sa na urcovanie izotopického, prvkového a molekuldrneho
zloZzenia na lokalizovanych mikroskopickych oblastiach povrchu a tesne pod povrchom
pevnych latok. V Specidlnych pripadoch je mozné analyzovat aj zmrazené kvapaliny.

Popularita metédy SIMS prameni zo:

1. Schopnosti detekovat vsetky elementy periodickej tabulky a ich kombinacie, tzn.
molekuly. Vo vécsine pripadov je tato informacia zaznamenand stucasne z rovnakého
povrchu, respektive objemu.

2. Detekénych limitov, schopnosti detekovat malé koncentracie, ktoré si v pripade
SIMS az po jednotky castic na miliardu. Tieto detekéné limity sia v SIMS zaria-
deniach spojené v vysokym dynamickym rozsahom, ktory je v pripade pouzitia
viacerych detektorov az do hodndt ~ 10°.

3. Schopnosti mapovat rozlozenie prvkov, izotopov a ich kombinacie na alebo v akej-
kolvek pevnej latke s priestorovym a hibkovym rozlifenim s hodnotami ~ 1 pm
alebo menej (~ 10nm je fyzikdlny limit priestorového rozlisenia SIMS) a ~ 1nm
hibkového rozliSenia.

4. Minimalnej nutnosti pripravy vzoriek pred meranim.

Hlavna nevyhoda spajana s metodou SIMS je obtiaznost kvantifikdcie nameranych sig-
nalov. Toto prameni z faktu, ze zaznamenany signal je casto nepredvidatelne ovplyvneny
typom substratu a podmienkami pocas analyzy. Vysledkom je, ze pre kvantifikaciu je po-
trebnd maticovo sparovana referencna vzorka analyzovanda pri rovnakych podmienkach.
Toto je hlavny rozdiel, oproti napriklad Rontgenovej fotoelektronovej spektroskopii? kde
ku kvantifikacii netreba matricovo sparovanu referenéni vzorku.

Hladana informéacia v SIMS je obsiahnuta v iénoch vylietavajicich z povrchu vzorky
po dopade energetického iéonu na jej povrch, ako je zobrazené na obrazku 3.1. Dopadajice
idny s nazyvané primarne iony, iony vyrazené z povrchu sa nazyvanju sekundéarne iony.

! Anglicky Secondary Ion Mass Spectroscopy, skratene SIMS.
2 Anglicky: X-ray photoelectron spectroscopy, XPS.
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3.1. FYZIKALNY PRINCIP SIMS
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Obr. 3.1: Schéma ¢innosti zariadenia SIMS so zakladnymi vystupmi, prevzaté a upravené
z [20].

Na obrazku 3.1 st dalej znazornené zakladné datové vystupy SIMS merania:

1. Hmotnostné spektrum vsetkych ionizovanych elementov odstranenych z povrchu.
2. Priestorova mapa vyskytu studovaného signélu.

3. Hibkovy profil rozloZenia intenzity studovaného signélu.

Néslednym kombinovanim hibkového rozlozenia s priestorovym rozlozenim mozno ma-
povat signél v troch dimenzigch takzvany 3D hibkovy profil. Pre rozdelenie sekundérnych
iénov podla pomeru hmotnosti a ndboja m/q sa pouzivaju hmotnostné filtre.

Metédu SIMS je mozné rozdelit podla druhu merania na:

o staticky a
o dynamicky SIMS.

Tieto dva mody sa odlisuji v pouziti a v pouzitych primarnych iénoch.

Staticky SIMS ziskava informécie o prvkovom zlozeni z vrchnej neporusenej mono-
vrstvy vzorky. Pouziva sa na urcenie chemického popripade molekuldrneho zlozenia povr-
chu vzorky, preto sa tato metdda casto pouziva v biovedach pre urcovanie molekulového
zloZenia vzorky.

Dynamicky SIMS na druht stranu ziskava prvkové zlozenie z mnohych atémovych
vrstiev z hlbky vzorky. Ako primérne iény pouziva Cs™, O™, alebo O3 . Je schopny do-
siahnuf detekénych limitov pri analyze prvkového zlozenia. Preto nasiel dynamicky SIMS
uplatnenie hlavne v polovodic¢ovom priemysle a mapovani rozlozenia izotopov vo vzorke
v geoldgii a archeoldgii.

Princip vzniku sekundérnych iénov je v oboch pripadoch rovnaky. Prevzaté z [20].

3.1. Fyzikalny princip SIMS

Principidlne sa SIMS povazuje za priamociaru metédu v tom, ze fokusovany iénovy zvéazok,
nazyvany primarny zvazok, je namiereny na povrch pevnej latky. Najcastejsie sa jedna o
iony: O~, 0,7, Cst, Ga™, Int, Aul, Bi, M, SFZ, Ceot, Csu™, CoyHio ™, Net, Art, Xet
ony: U2, Ls  a, In -, Au,, bl , M, , 5560 5 84 , Logllio , INE AT, A€,
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3. TOF SIMS

kde n znaci pocet atomov, zacina na jedna. Niektoré z tychto ionov mozu byt viacnasobne
ionizované.

V praxi sa ale vyskytuje mnoho uskali, ako vysledok celého spektra moznych postu-
pov analyzy pre oba pripady, staticky aj dynamicky. Tieto uskalia vyplyvaji z existen-
cie nespocetnych podmienok za ktorych moze SIMS pracovat. Kazda z tychto podmie-
nok je optimalizovana pre analyzu odlisnych prvkov alebo molekil v réznych matriciach.
Toto prameni z problematiky vzniku sekundarnych iénov, takzvaného matricového efektu.
Tento efekt popisuje ovplyviiovanie populédcie sekundarnych iénov matricou z ktorej vzni-
kaju.

3.1.1. Generacia signalu v SIMS

Generaciou signalu v zariadeni SIMS mozno rozumiet generaciu analyzovanych sekundar-
nych iénov.

[6ny primarneho zvazku po dopade vyrazaju z povrchu atémy a molekuly. Tento proces
sa nazyva odprasovanie. Malé percento odprasenej populécie, atomov alebo molekul je
ionizovanych, vo vicsine pripadov je vyslednd ionizacia stupna 1: 41 alebo -1. Tieto
i6ny su nasledne zozbierané, fokusované a analyzované hmotnostnym analyzatorom. Tato
populécia sa nazyva sekundarny zvazok.

3.2. Tubusy primarneho zvizku

Tubus priméarneho zvazku je cast pristroja v ktorej dochadza k tvorbe, filtrovaniu, foku-
sovaniu a smerovaniu primarneho zvizku iénov do pozadovanych parametrov a na urcené
miesto na vzorke. Bezne dostupné pristroje pouzivaji na filtrovanie primarnych iénov
hmotnostné filtre, ktoré sa daji rozdelit do troch zakladnych skupin:

1. Magneticky filter,
2. Wienov hmotnostny filter,
3. Hmotnostny filter doby letu?.

Zakladné schémy jednotlivych typov tubusov si na obrazku 3.2. Tubus s magnetickym
filtrom pouziva magnetické pole, ktoré sa nachadza v drahe pohybujicich sa iénov.
Wienov filter vyuziva skrizené magnetické a elektrické polia.
V oboch pripadoch magnetické pole filtra zakrivuje drahu prechadzajucich iénov podla
ich pomeru hmotnosti a ndboja m/q podla rovnice 3.1:

muv

=5 (3.1)

r

kde m zna¢i hmotnost, ¢ naboj castice, v jej rychlost a B intenzitu magnetického pola. Vy-
sledkom tohto faktu je, Ze na vystupe magnetického filtra st prechadzajice iény rozdelené
podla pomeru m/q.

Elektrostatické pole vo Wienovom filtri koriguje chod vybranych priméarnych iénov cez
magnetické pole. V pripadoch Wienovho a ToF filtra je trajektoria mimoosova ¢o slazi na
odstranenie prechadzajicich neutralnych iénov.

3 Anglicky: Time of Flight, ToF
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3.2. TUBUSY PRIMARNEHO ZVAZKU
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Obr. 3.2: Schematické nacrty rezov primarnych tubusov s roznymi filtrami primarnych
ionov. Tubus s magnetickym sektorom (a), s Wienovym filtrom (b) a filter doby letu, ToF
(c). Prevzaté z [20].

ToF filter separuje prechddzajice iény v zavislosti od ich hmotnosti alebo energie na
principe roznej rychlosti. Zo vztahu pre kineticka energiu:
L

E=-mv
2

kde m je hmotnost a v rychlost Castice, je pre idny s rovnakou energiou ale réznymi hmot-
nostami rychlost rozna. Tieto filtre potrebuji pre ¢innost pulzné zvézky, pre definovanie
casu nula, od ktorého sa pocita doba letu. Rovnica 3.2 taktiez umoznuje separaciu ionov
rovnakého prvku s roznymi stupnami ionizacie, vdaka faktu Ze rézne ionizované iony su

(3.2)

urychlené na rézne energie.

Zvysna cast primarneho tubusu pozostava zo Sosoviek pre fokusovanie, tvarovanie a
rastrovanie zvazku po vzorke. Dolezitou castou tubusu je zdroj iénov. V zariadeniach
SIMS sa najcastejsie pozivaju:

1. Elektrénovo impaktné (EI) zdroje, pouzivaji sa hlavne pre tvorbu pozitivnych iénov

inertnych plynov a tiez OF a SFi. Po modifikécii sa daju pouzit pre tvorbu iénov:
Ceo™, Caa™, CouHyo™ a Ar;[ , kde n mo6ze byt az niekolko tisic.

2. Duoplazmatronové (Duo) zdroje sa primarne vyuZivaji na tvorbu iénov kyslika O
a O~ s vyssou efektivitou ako EI zdroje.

3. Radiofrekvenéné (RF) zdroje, sa pouzivaju pre tvorbu rovnakych iénov ako Duop-
lazmatronové zdroje ale so zvysenou uc¢innostou.

4. Zdroje s povrchovou ionizaciou (SI), sa pouzivaju pre tvorbu iénov alkalickych kovov
(Cs™ je najpouzivanejsf ién v zariadeniach SIMS).

5. Zdroje s ionizdciou polom (FI) alebo tieZ nazyvané Iénové zdroje z tekutych kovov?
sa pouzivaji pre tvorbu zvizkov o malom priemere stopy i6nov napriklad: Ga™, In™,
Au't, Bi%", kde n je typicky jedna aZ sedem a ¢ jedna aZ tri.

Dalej je detailnejSie popisand Struktira zdrojov LMIS, Duoplazmatron a FI, ktoré sa
nachddzaji v pouzitom pristroji Tof — SIMS®. Pre porovnanie s ostatnymi zdrojmi je
uvedena tabulka zakladnych parametrov ionovych zdrojov ako jasnost, minimalna velkost
stopy na vzorke a pouzitelny rozsah energii.

4LMIS- z anglického:Liquid Metal Ion Source, alebo LMIG z anglického: Liquid Metal Ton Gun
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3. TOF SIMS

Tabulka 3.1: Typické vlastnosti iénovych zdrojov pouzivanych v zariadeniach SIMS v
optimalizovanych primarnych tubusoch, s prikladmi generovanych iénov. Prevzaté z [20].

’ Zdroj ‘ Pouzité iony ‘ Energia (keV) ‘ Jas (Am*QSrl\/fl) ‘ Velkost stopy ‘
EI O3, SF;, Arl, Cgo™ < 40 ~ 10 pre Ar™ ~ 5pm
Duo OF, Ar™, O, atd. < 17 ~ 500 pre O5 < 0.2pm
RF O, Ar™, O, atd. <17 ~ 3000 pre Oy < 0.1um
SI Cs™ < 16 ~ 100 pre Cs* < 50nm
FI Ga™, InT, Au/, Bil < 30 ~1-10° pre Ga™ < 10nm

3.2.1. Zdroje s povrchovou ionizaciou, FI zdroje

Zdroje s povrchovou ionizaciou, FI zdroje sa pouzivaju prevazne v dynamickom rezime
SIMS, pre ich schopnost tvorit zvazky iénov alkalickych kovov s vysokou priudovou hus-
totou. Formovanie iénového zvazku nastava za pritomnosti atémov alkalickych kovov na
zahriatom kove s vysokou vystupnou pracou, ako volfram. Alkalicky kov sa typicky na-
chadza v pérovitej pelete, nazyvanej rezervoar, vo forme uhli¢itanu cézneho. Rezervoar je
zahriaty na teplotu ~ 400 °C pri ktorej dochadza k subliméacii cézia. Atomy cézia dopa-
daji na zahriatu volframovt platnu kde dochadza k ich ionizacii. Typicky tvar FI zdroja
je na obrazku 3.3.

Extrakénd elektroda

U
]

Obr. 3.3: Schematicky rez zdroja s povrchovou ionizéciou, prevzaté z [20].

Driftova trubica

Cs CsT

CsCr peleta W Platna 1100°C

3.2.2. Zdroje s ionizaciou polom, LMIG

V zariadeniach SIMS zdroje s ionizaciou polom sa nazyvaji aj iénové zdroje z tekutych
kovov. Pouzivaju sa na tvorbu kovovych iénovych zviazkov s malou stopou a velkou pri-
dovou hustotou. Iony kovov méavaju len minimalny chemicky dopad na studovant vzorku.

Zdroje tohto typu pracuju s roztavenymi kovmi, ktoré z rezervoara kapilaritou ste-
kaji na volframovu ihlu v podmienkach vysokého vakua. Volframovy hrot je drzany na
extrakénom napéati voéi extrakénej elektrode. V pritomnosti extrakéného pola st z hrotu
vytrhavané iony kovu, ¢im dochadza k vycerpavaniu atomov kovu z hrotu, tieto st konti-
nudlne dopliiané kapilaritou z rezervosra s roztavenym kovom. Typicky tvar LMIG zdroja
je na obrazku 3.4. Prevzaté z [20], [21] a [22].
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3.3. TUBUSY SEKUNDARNYCH IONOV
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Obr. 3.4: Schematicky nakres zdroja LMIG a), detail hrotu s emisnou tryskou a Tayloro-
vym kuzelom b). Prevzaté z [20], [21] a [22].
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3.2.3. Duoplazmatron

Duoplazmatron zdroje patria do kategérie zdrojov s tlejivim DC® vybojom. Tieto zdroje
sa v zariadeniach SIMS pouzivaju pre tvorbu iénov inertnych plynov a iénov kyslika.
Princip ¢innosti tychto zdrojov sa opiera o vytvorenie elektrického vyboja, plazmy, v po-
zadovanom plyne. Plazma sa d& vytvorit pomocou elektrického vyboja medzi elektrodami,
alebo bombardovanim elektronmi zo Zeravenej katody. V oboch pripadoch, je to stustava
troch elektrod: strednej elektrody, anddy a extrakénej elektrody (obrazok 3.5).

Medzi strednou elektrédou a andédou je vinuta cievka, ktord vytvara medzi tymito
elektrodami silné magnetické pole. Tato kombinacia elektrického a magnetického pola s
malymi rozmermi dier v oboch elektrodach koncentruje vzniknuti plazmu do vysokych
hustot. Z plazmy st nasledne extrahované pozadované iony.

Duoplazmatron zdroje poskytuju pridové hustoty iénov az jednotky A pri vybojovych
pridoch desiatok A. Preto je nutné vykonné chladenie takychto zdrojov. Typicky tvar
Duoplazmatron zdroja je na obrazku 3.5. Prevzaté z [22], [23]

3.3. Tubusy sekundarnych iénov

Tubus sekundarnych iénov je cast pristroja SIMS, v ktorej dochadza k zberu, filtracii,
fokusacii a detekcii i6nov vylietavajucich z povrchu vzorky. Tieto tubusy obsahuju:

1. Elektrostatické Sosovky a deflektory, tieto sa pouzivaji na efektivne zbieranie a
transport sekundarnych iénov cez tubus.

2. Energiovy filter, pre vyber skimaného hmotnostného intervalu.

3. Hmotnostny filter, ktory rozdeluje prechddzajtce iény podla pomeru m/q, pred ich
analyzaciou.

4. Systém detektorov, ktory zaznamenava prid sekundarnych iénov prechadzajuicich
hmotnostnym filtrom a v niektorych pripadoch ich priestorové rozlozenie.

Tvar tubusu sekundarnych iénov je primarne ovplyvneny hlavne pouzitym hmotnost-
nym filtrom. Pouzity hmotnostny filter v podstate udava schopnosti daného pristroja.
Hmotnostnych filtrov existuje velké mnozstvo, ale vSetky sa daju rozdelit podobne ako v
pripade tubusov priméarneho zviazku do troch zakladnych kategorii:

5Jednosmerny prid, anglicky: Direct Current.
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3. TOF SIMS

Obr. 3.5: Schematicky rez Duoplazmatron zdrojom s naznacenymi elektrodami: extrakéna
elektréda (fialovd), andéda (modrd) a strednd elektroda (zelend). Zhavené vldkno je zné-
zornené Cervenou. Prevzaté a upravené z [22].

(a) Kvadrupdlovy hmotnostny filter.
(b) Magneticky sektor.
(c) Filter doby letu, ToF.

Schematické rezy tubusov s jednotlivymi typmi hmotnostnych filtrov st na obrazku 3.6.

3.3.1. Kvadrupdlovy hmotnostny filter

Kvadrupélovy hmotnostny filter bol jeden z prvych filtrov pouzitych v zariadeniach SIMS.
Tieto filtre si vysoko efektivne pri analyze znamych elementov vo vzorkach.

Konstrukéne sa tento filter skladd zo Styroch paralelnych tyéi na ktoré je striedavo
privedené kladné a zaporné napatie, ktoré je dalej modulované striedavym napétim. Rie-
senim pohybovych rovnic pre ¢astice s pomerom m/q je mozné dostat Mathieov diagram
stability.

3.3.2. Magneticky sektor

Magnetické hmotnostné filtre sa vyskytovali v zariadeniach este pred vznikom metody
SIMS. Tieto filtre sa vyznacuju vysokymi detekénymi limitmi, napriklad pre borova do-
paciu v kremiku je rozliSovania schopnost az do radov ~ 1 x 10'%atémov/cm?. Tento
filter je stale pouzivany tam kde je potrebnd vysoka citlivost, velky dynamicky rozsah
a optimalne detekéné limity v dynamickych podmienkach. Princip je rovnaky ako pre
filtre primarnych iénov vyuzivajicich magneticky sektor. Vychadzaju z faktu, ze nabité
Castice sa v magnetickom poli pohybuji po sSpirale, ktora sa za Specifickych podmienok
stava kruznicou. Polomer tejto kruznice je dany pomerom m/q prelietajicej castice podla
vztahu 3.1.
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3.4. IONTOF TOF-SIMS®
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Obr. 3.6: Schematické rezy zakladnych typov tubusov sekundarnych iénov, kvadrupélovy
filter (a), magneticky hmotnostny filter (b) a filter doby letu (c). Prevzaté a upravené z
[20].

Tieto pristroje sa vyznacuji vysokou cenou a velkymi rozmermi, niekdy maja tieto
filtre priemer az niekolko metrov.

3.3.3. Filtre doby letu, ToF

Zariadenia s tymto typom hmotnostného filtra boli vyrobené kratko po uvedeni zaria-
deni s kvadrupélovymi a magnetickymi sektormi. V dnesnej dobe je to najrozsirenejsi
typ hmotnostného analyzatora v zariadeniach SIMS. Takéto pristroje su vysoko efek-
tivne v statickom rezime a v dynamickom rezime do malfych analyzovanych hibok, s
detekénymi limitmi v statickom méde az ~ 1 x 107 atémov/cm?® pre Zelezo na kremiku
a ~ 1 x 10 atémov/cm? pre bér v kremiku v dynamickom rezime. Ich najvésia vyhoda
je schopnost zaznamenat velké mnozstvo sekundérnych iénov s réznymi pomermi m/q
sucasne. Princip ¢innosti takéhoto hmotnostného filtra sa zaklada na fakte, ze vécsSina
sekundarnych iéonov ma energiu 1 — 10eV, teda ak bude zaznamenana doba potrebné na
prekonanie vzdialenosti L, mozno pre ne urcit pomer m/q. V komerénych zariadenia sa
sekundarne i6ny urychlia na konstantna energiu v rozmedzi 2 — 8 keV a nechaju sa pre-
letief definovani vzdialenost jeden az dva metre. Z rovnice 3.2 pre kineticktl energiu po

uprave vyplyva pre dobu letu vztah:
1 /2Vq
t=—\/— 3.3
o\ (3.3)

kde L je draha iénov a V urychlovacie napatie. Tento systém umoznuje zaznamenanie
velkého mnozstva sekundarnych iénov sucasne, s tym ze analyzované iony sa volia az
pocas spracovania dat. Tento sposob umoznuje spracovavat nezname vzorky.

3.4. IONTOF ToF-SIMS®

Nami pouzivany pristroj je od spolocnosti IONTOF (Miinster, Nemecko), konkrétne mo-
del ToF-SIMS®. Jedn4 sa o pristroj s analyzatorom sekundarnych iénov na bdze filtra
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3. TOF SIMS

doby letu s dizkou drahy 2m. Tento pristroj ma dalej dva primédrne tubusy, jeden analy-
zacny a jeden odprasovaci. Obidva st umiestnené pod uhlom 45 ° ku kolmici k povrchu.
Analyzacny zvazok je bizmutovy, produkovany zdrojom typu LMIG. Odprasovaci zva-
zok je mozné prepinat medzi dvoma druhmi a to kyslikovym a céziovym, vznikajicimi v
Duoplazmatronovom a FI zdroji jednotlivo. Rez tymto zariadenim je na obrazku 3.7.

ToF - analyzator

EEEEETTTET

RRRRRRRERNY

Priméarne delo Odprasovacie delo

LMIG

Obr. 3.7: Schematicky rez pristrojom IONTOF ToF-SIMS?®.
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4. Metoédy tvorby rezov

V priemysle a vyskume je ¢asto potrebné zobrazit rez vytvorenou Struktirou pre jej
kontrolu a urcenie parametrov. Preto vzniklo mnoho metéd pripravy rezov. V zaklade sa
tieto metody daju zadelit do troch kategorii:

1. Mechanické tvorba rezov.
2. Chemick4 tvorba rezov.
3. Fyzikalna tvorba rezov.

Historicky prva bola mechanicka tvorba rezov v metalurgii pre pozorovanie vlastnosti
vytvorenych zliatin kovov pomocou optickych mikroskopov. Postupne sa prechadzalo od
optickych mikroskopov k vykonnej$im elektrénovym mikroskopom, SEM! a TEM?2. V
pripade SEM ostava priprava vzoriek rovnaka ako pre pozorovanie optickym mikrosko-
pom. V pripade TEM je potrebné, aby bola skiimana vzorka dostato¢ne tenka pre tc¢inné
presvietenie elektronmi. Preto bolo nutné vyvinuf metdédu pripravy vzorky, ktorou je
mozné dosiahnut hribky vzorky do 100 nm. Prvou takouto metédou bolo chemické lep-
tanie vzorky z podstatne hrubsieho kusu. Ako postupila technoldogia casticovej optiky, do
pripravy rezov sa pridala metéda FIB, rezanie vzoriek pomocou iénového odprasovania.

4.1. Mechanicka tvorba rezov

Jedna sa o najstarsiu metodu tvorby rezov. Jednd sa o metdédu pri ktorej sa vzorka
opracovava mechanicky rezanim, brisenim a lestenim Standardnymi pripravkami. Tato
metoda je pomerne ¢asovo narocna. Tato ¢asova naroc¢nost prameni z trvania jednotlivych
krokov. Priprava vzoriek touto metdédou sa deli na tieto kroky:
1. Rezanie vzorky zo skimaného objektu, toto sa dalej deli na:
ldmanie
pilenie
2. Prichytavanie odrezanej vzorky do drziaka kompatibilného s pouzitymi nastrojmi

na brusenie, lestenie, popripade Studovanie pomocou zvolenej metody. V dnesnej
dobe sa najcastejsie pouziva zalievanie do epoxidovych zivic.

3. Brusenie vybranej plochy vzorky do roviny.

4. Lestenie obrisenej plochy pre minimalizaciu povrchovych defektov sposobenych
predchadzajicimi krokmi.

5. Uprava rozmerov drziaka, epoxidového odliatku, pre montaz do meracieho zariade-
nia.

1Skenovaci elektrénovy mikroskop, anglicky Scanning Electron microscope.
2Transmisny elektrénovy mikroskop, anglicky: Transmission Electron Microscope.
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4. METODY TVORBY REZOV

4.1.1. Rezanie

Existuju pripady ked je vzorka pozadovanych rozmerov, ale vac¢sinou je potrebné odstra-
nenie istého mnozstva materidlu. Pre Studovanie objemovych prvkov vzorky je tento krok
nevyhnutny. K rezaniu sa da pouzit mnozstvo mechanickych procesov, ale bez rozdielu
na zvolenej metdde, je potrebné aby pri rezani nedoslo k poskodeniu vnttornej objemovej
struktury. Toto poskodenie je najcastejsie tepelného charakteru a je zapric¢inené teplom
generovanym pri rezani. K istému stupnu poskodenia na rezanej ploche dochadza vo vac-
sine pripadov rezania [24].

Lamanie

Niektoré studované materidly si prili§ tvrdé pre pilenie, popripade prili§ krehké (napriklad
keramické materidly), alebo pilenim sa riskuje poskodenie vnutornej struktiry vzniknutym
teplom (najcastejsie martenzitické ocele). Preto sa pre takéto materidly ¢asto pouziva
lamanie.

Lamanie je rychla, jednoducha a efektivna metéda odstranovania prebytoc¢ného ma-
terialu. Po lome je nasledne nutné vyhladit vzniknuta plochu brisenim a leStenim.

Téato technika je casto pouzivana pre tvorbu vzoriek v polovodicovom vyskume. Pre
presnejsiu lomovu liniu sa kremikova doska naskrabne diamantovym hrotom na hrane
dosky pre zavedenie defektov do krystalickej mriezky, ¢o vytvori preferencnii lomovi liniu
kremikovej dosky pozdlz tychto defektov [24].

Pilenie

Pilenie je najuniverzalnejSia metoéda tvorby rezov vzoriek, da sa rozdelit podla typu a
tvaru rezného nastroja na:

1. Kotucové pilenie: Jedna sa o tenky rotujici disk pokryty zrnami brusiva vo fixac-
nom materiali, postupne obrusuje zo vzorky v mieste styku. VéacSinou sa jedna o
diamantové alebo karbidové zrno. Druhou moznostou je klasicky disk so zubami na
hrane z materidlu tvrdsicho ako je rezany materidl.

2. Listové pilenie: V principe je rovnaké ako kotticové pilenie, ale namiesto kottica sa
jedné o tenky nekonecny list preftahovany materialom.

3. Drotové pilenie: Tento proces sa s vyhodou pouziva pri rezani kremikovych dosiek
z monokystalického bloku. Jedna sa o proces v ktorom je napnuty nekonecny drot
tahany sustavou kladiek cez rezany material. Tato metdda sa dalej deli na dva druhy:

- V prvom pripade je pretahovany drét pokryty abrazivnym materidlom permanen-
tne, vacsinou su abrazivne zrnd pritavené k povrchu drotu.

- Brusivo je volné, vmiesané do chladiacej kvapaliny, ktora je vpravovana do rezu,
kde je brusivo strhavané pohybujticim sa drétom.

Pocas pilenia dochédza k tvore velkého mnozstva tepla v oblasti styku rezného a re-
zaného materidlu, preto je nutné vykonné chladenie a mazanie tejto plochy. Dalsim spo-
sobom minimalizovania vzniknutého tepla je pomalootackové rezanie. Tieto dva aspekty
sa pouzivaju spoloc¢ne pre dosiahnutie najlepsich vysledkov.

V polovodi¢ovom priemysle sa casto pouzivaju kotucové pily s diamantovym prachom
pre rezanie kremikovych dosiek na jednotlivé ¢ipy. A pily vsetkého druhu pri analyze
portch zariadeni [24].
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4.1. MECHANICKA TVORBA REZOV

4.1.2. Prichytenie vzorky

Sposob prichytenia vzorky je udavany objektom pozorovania na vzorke. Vo vicsine pripa-
dov sa jednda o povrchovu strukturu. V takomto pripade sa vzorky prichytavaji pomocou
roznych lepidiel, v zavislosti na prostredi v ktorom budt analyzované. Popripade, ak ma
toto prostredie vysoké naroky na cistotu, napriklad UHV v niektorych zariadeniach, sa
namiesto lepidiel pouzivaju svorky z adekvatnych materialov. Pouzité materialy zavisia na
podmienkach merania, teplotach, ktorym budu vystavené a moznej kontaminacii vzorky
neziadicimi materialmi.

DalSou skupinou studovanych predmetov st objemové prvky vo vzorke, moZe sa na-
priklad jednat o krystalickd Struktdru meniacu sa s hibkou pod povrchom (kalené ocele),
alebo napriklad dopované struktiury v polovodi¢ovom priemysle. V takychto pripadoch je
hrubka vzorky podstatne mensia ako jej plocha a je nutné ju prichytif, tak aby sa zvac-
sila plocha rezu vzorky. V polovodi¢ovom priemysle sa najviac pouziva zaliatie vzorky do
plastickych hmot. V tomto postupe je dolezité, aby pouzita hmota mala podobnu tvrdost
ako skiimana vzorka, popripade podobnt odolnost voci oderu. Toto je dolezité pri nasled-
nom bruseni a lesteni. Lebo z menej odolného materialu bude odoberané rychlejsie, ¢o
sposobi deforméaciu skiimaného povrchu vzorky. Tvrdosti casto pouzivanych materidlov
st zhrnuté v tabulke 4.1.

Tabulka 4.1: Tabulka tvrdosti najcastejsie pouzivanych materidlov pre zalievanie vzoriek.
Data st uvedené v Rockwellovej M-stupnici. Kazda skupina materialov obsahuje mnozstvo
roznych variant, uvedené hodnoty tvoria rozmedzie pre dant skupinu materialov.

Material Tvrdost, HRM
Teplom tvrdnice zivice
Fenolové 118 ~ 109
Dialyl-ftalatové 106 ~ 99
Epoxidy 109 ~ 89
Termoplastické zivice
Polymetyl-metakrylat ~ 91
Odlievatelné zivice
Akrylaty 35 ~ 56
Polyestery 60 ~ 89
Epoxidy 27 ~ 72
Vodivé materidly
Medou plnené dialyl-ftalaty ~ 89
Hlinikom plnené fenoly ~ 44

4.1.3. Brusenie

Brusenie je dolezity krok v priprave rezov vzoriek, jeho cielom je odstranenie vrstvy
deformovanej procesom rezania, popripade vrstvy pozmenenej teplom vzniknutym pri
rezani. Pocas brisenia dochadza taktiez k poskodeniu povrchu vzorky, toto poskodenie
musi byt dostatocne malé, aby bolo odstranené dalsim brisenim na jemnejSom brusive.

Najcastejsie sa vzorky brusia radou brusnych papierov s postupne sa zmensujicou
hrubostou. Najpouzivanejsia rada je 60, 120, 240, 320, 400 a 600. Prvotna hrubost je
urcend pouzitou metdédou rezania.

Pre minimalizéciu teplom indukovaného poskodenia vzorky a pouzitého brisneho pa-
piera sa pouziva mokré briisenie. Mokré brusenie minimalizuje mnozstvo materialu zachy-
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4. METODY TVORBY REZOV

tavaného v brisnom papieri, ¢im znizuje trenie a zvysuje efektivitu procesu. Taktiez slazi
pre chladenie brisenej vzorky, ¢im sa dalej minimalizuje tepelné poskodenie, najcastejsou
chladiacou kvapalinou byva voda. Chladiaca kvapalina tiez odstranuje oddelené brusivo,
¢im minimalizuje moznost vtla¢enia tohto odpadného materidlu do vybrusu. Casto po-
uzivané brusiva st: oxid hlinity (korund) Al;Os a karbid kremika SiC. Tieto materidly
maju podobnu tvrdost 9.5 Mohs pre SiC a 9.1 Mohs pre Al,Os. Ich hlavna odlisnost je v
tvare zrna, SiC zrna su ihlicovitého tvaru, ¢o sposobuje vtlacanie volnych kuskov brusiva
do makkych materidlov.

Vaésina vybrusov sa robi na rovinnej bruske. Tento stroj sa skladd z rovinného ro-
tujiceho disku na ktory je z vrchnej strany prichyteny brisny papier. Tento je nasledne
zmacany prudom vody. Tato je odstredivymi silami rozprestierana po kotici. Na tento ko-
tac¢ sa potom pritlacajua vzorky v drziakoch bud rucne, alebo roboticky. Orientacia vzorky
voci smeru rotacie brisneho kotiica sa pocas procesu musi menit, tym sa zaisti maximalne
odstranenie skrabancov z predchadzajiceho kroku [24].

4.1.4. LeStenie

Poslednym krokom v priprave vzoriek pred meranim byva lestenie. Princip lestenia je
podobny ako pri briseni, jediny rozdiel je v tom, Ze brusivo je volne plavajice v chladiacej
kvapaline. Pri lesteni sa zvac¢sa pouziva diamantové brusivo s velkostami zrna 30 ~ 3 pm
pre hrubé lestenie a zrno pod 1pm pre jemné lestenie, velmi malé zrna, pod 0.5 pm st z
Al,O3. Orientacia vzorky voci smeru rotacie sa musi v priebehu lestenia menif, tak ako
pri bruseni. V niektorych pripadoch sa voda meni za oleje, popripade sa do vody pridava
mydlo, pre zlepsenie mazacich schopnosti, toto ale pri pouziti Al,O3 spésobuje spomalenie
procesu [24].

4.2. Chemicka tvorba rezov

Potreba tenkych rezov pre analyzu pomocou TEM dala vzniknit dalsim metédam tvorby
rezov. Prvou bola chemicka tvorba tenkych rezov, takzvanych lamiel. V tejto metdde
bola na vzorku kvapnuta kyselina, nasledne sa ¢akalo kym kyselina preleptala vzorku a
odkvapla. Na hrane takto vzniknutého otvoru bola hrubka zostavajiceho materidlu len
niekolko nm. Tato metoda je ale pomerne nepresnd, je nemozné dopredu definovat kde
na vzorke vznikne dostatoc¢ne tenka hrana pre pozorovanie v TEM.

Dalsimi moZnymi chemickymi pripravami rezov je aplikicia $pecidlnych leptadiel na
dopredu pripraveny povrch rezu (vylesteny rez vzorky) pre zvyraznenie chemického zloze-
nia objemu vzorky. Existuji napriklad leptadla, ktoré selektivne leptaju rozne krystalické
orientacie, alebo rozne dopovany kremik. Pouzitim tychto pripravkov je mozné pozorovat
inak nepozorovatelné P-N prechody v integrovanych obvodoch alebo krystalické defekty
v substrate [25].

4.3. Fyzikalna tvorba rezov

Fyzikdlna tvorba rezov je proces pri ktorom je vzorka opracovavana pomocou fokusova-
ného iénového zvizku, FIB3. Tato metdéda opracovavania je najmladsia z metoéd tvorby
vzoriek, vyvijala sa spolu s vyvojom i6novej optiky. Najcastejsie pouzitie tejto metody

3Fokusovany iénovy zvizok.
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4.4. MERANIE TIGBT STRUKTUR

je pre vyrobu lamiel pozorovanych v TEM a pre pripravu rezov studovanych v SEM?.
Konstrukcia tubusov je podobna primarnym tubusom v pristrojoch SIMS, jediny rozdiel
je, ze tubusy pre opracovavanie vzoriek prednostne generuju DC zvézok, nie pulzny, pre
zrychlenie opracovavania. Tieto tubusy pouzivaju ako zdroj LMIG pre jeho malu stopu a
vysoky jas.

Vicsinou sa tieto rezy pripravuju v zariadeniach FIB-SEM, jedné sa o kombinované
zariadenia, kde v hlavnej komore je pripojeny ako elektréonovy tubus SEM pristroja, tak
FIB tubus. Casté usporiadanie je elektrénovy tubus umiestneny kolmo k vzorke a FIB
tubus umiestneny pod uhlom [27]. Délezitym prvkom v takomto pristroji je schopnost
naklonit vzorku aby os FIB tubusu bola kolméa na povrch vzorky.

Fyzikdlny proces rezania je zaloZeny na principe odprasovania materidlu dopadom
energetickych iénov, podobne ako pri generacii signalu v SIMS. Ak je studovana struktira
pri povrchu vzorky, nanésa sa este na povrch ochranna kovova vrstva na ponechant hranu.
Této plocha tejto vrstvy sa minimalizuje na oblast tesne pri reze. Toto mé dva dévody, po
prvé sa Setri casom pri vyrobe tejto vrstvy, tato vrstva je v samotnej analyze nepodstatné
a po druhé je Setri sa casom rezania, toto je vyhodné pre limitovanu zivotnost iénového
zdroja.

Tak ako pri mechanickej tvorbe rezov aj pri FIB sa najprv reze a nasledne zalestuje. V
pripade FIB to znamend, 7ze pre rezanie sa pouziva zvazok s vysokym priudom, pre vyssiu
rychlost odberu materidlu. Vzniknuta plocha sa v zahladzuje zvizkom s malym priadom.
Vyhodou oproti mechanickému lesteniu je, Ze na oba kroky sa pouzije jeden pristroj a
rovnaké iony, len so zmenenymi parametrami. Zahladzovanie sa robi v rovnakej polohe
vzorky ako rezanie [28] a [29].

4.4. Meranie TIGBT struktar

Pre vzorky TIGBT tranzistorov boli v minulosti skiimané morfolégie deponovanych AlSi-
-AlCu vrstiev, ktoré boli Studované v autorovej bakalarskej praci [4]. Tato praca bola
zamerand na Stidium okrajovych ukoncovacich struktir. Stidium okrajovych ukoncova-
cich struktir metédou SIMS v Standardne pouzivanom usporiadani je skoro nemozné.
Jednd sa o slabo dopované Struktiry pomerne malych rozmerov (rddovo ~ 10'pum) a
v standardnom usporiadani SIMS st ale rozmerové nepresnosti v rddoch jednotiek mik-
rometrov. My sme sa pokusili o meranie tychto struktir po prerezani vzorky kolmo k
povrchu a strukturam tak, aby na vyslednej ploche boli vsetky skiimané tvary stcasne.

Pripravenych bolo viacero vzoriek, s cielom najst vhodné parametre pre zobrazenie P
dopovanych okrajovych ukoncovacich struktir.

Prvé vzorky boli len lomy z kremikovej dosky upevnené na zostrojenom drziaku. Tieto
vzorky sa neosvedcili, pretoze ich hrana bola prili§ deformovana. Toto bolo sposobené
hribkou kremikovej dosky, ktora bola t = 100 pm. Kvoli malej hribke dochadza k de-
formécii lomovej linie. Tato deformacia sposobuje zakrivenie elektrického pola nad vzor-
kou, ¢o spOsobuje nasledné znizenie signalu a jeho deformaéciu. Ziskany signal boru je
na obrdzku 4.la. Obrdzok 4.1a zndzoriiuje s¢itany signal z hlbkového profilu, pre jeho
maximalizaciu. Samotny signdl je iba na hornej hrane vzorky.

4Skenovaci elektrénovy mikroskop, pre viacej informéacii [26].
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Obr. 4.1: Sc¢itané signaly profilovania boru vo vzorkach TIGBT, na ldmanej hrane (a) a
na rezanej hrane (b).

Dalsia vzorka bola pripravena rezanim diamantovym kotic¢om pouzivanym na rezanie
¢ipov z dosiek. Touto pilou bola vyrezand vzorka z kremikovej dosky. Tato bola upev-
nena na zostrojeny drziak a naklonena na hranu. Podobne ako pre lamané vzorky, aj tu
dochéadzalo k zakrivovaniu elektrického pola a degradacii signalu. Po tprave hrany od-
prasovanim bolo mozné zmerat signal boru tesne nad hranicou pozadia. Vysledok je na
obrazku 4.1b. V tomto signale boru sa uz javia tvary pripominajice prstenec okrajovej
ukoncovacej struktury.

Néasledny pokus bol zabrusif a vylestit hranu pod malym uhlom. Toto bolo robené na
zariadeni Tegramin 30 od spolo¢nosti Struers®. Pre prvotné zabrisenie hrany pod uhlom
5° bol pouzity SiC brisny papier zrnitosti 1200°. Nésledne bola vzniknutd hrana zalestena
na plstenom disku s pouZitim suspenzie obsahujtcej diamantové brusivo hribky 3 pm?.
Tymto procesom bol dosiahnuty povrch dostatocnej kvality pre analyzu v SIMS. Vysledky
analyzy vzniknutej hrany si na obrazku 4.2.

——{100.00 ym

j——100.00 pm
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Obr. 4.2: S¢itané signaly profilovania boru profilované na zabrusenej hrane, pre nestabilitu
LMIG zdroja boli robené dve merania, prva cast (a), druha cast (b).

°Pre viacej informdcii [30].
60d Struers, [31]
"Pouzity disk a pasta [32] a [33]
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Na zaciatku profilovania (obrézok 4.2a) bola v strede vyrazna dopovand oblast, ktora
sa postupne posunula mimo pozorovanu oblast. Toto je spdsobené zbrisenim pod uhlom
voci struktiram, tento efekt bol ocakavany. Po obidvoch strandch dopovanej oblasti sa
nachédzali kruhové struktiry (obréazok 4.2b). Tieto predstavuji plavajice prstence okra-
jovej ukoncovacej §truktiry. Pre lepdi pohlad st vytvorené 3D hibkové profily tychto
merani na obrazku 4.3. V oblasti nad tymito struktirami sa nachadza pasivacna vrstva z
bor-fosfor-silikatového skla.

Obr. 4.3: 3D hibkové profily béru profilované na zabrisenej hrane, pre nestabilitu LMIG
zdroja boli robené dve merania: prva cast (a), druhd cast (b).

Poslednym experimentom bolo zaliatie rezanych ¢ipov do vodivého akrylatového ter-
moplastu, zabrusenie a vylestenie plochy rezu. Zalievanie bolo robené na pristroji Citopress-15
od spolo¢nosti Struers. Pouzity akrylat bol tiez od spolo¢nosti Struers, kontrétne Condu-
Fast. Tento akrylat ma primes kovového prachu pre zaistenie elektrickej vodivosti, vhodnej
pre analyzu v SIMS. Nasledné brusenie a lestenie bolo robené na pristroji Tegramin 30.
Pouzita postupnost brusiv bola SiC brusiva o zrnitostiach 120, 1200 a 4000%. A nésledné
lestenie diamantovymi suspenziami s velkostami zfn 3 pm a 250 nm?.

Vyslekom bola hladka plocha. Pocas procesu zalievania doslo k tlakovej deformaécii
pripravovanych vzoriek, vysledkom ¢oho bola vysoka koncentracia prasklin.

Vysledny profil je na obrazku 4.4. Tento obrazok znazornuje rozlozenie vyznamnych
iénov v meranej oblasti. Bér (Gervend) je na pravej vzorke detekovany v oblasti pod
hlinikovou metalizacnou vrstvou (zelend) trenchov, kde sa nachadzaju P-dopované oblasti.
Hlavna studovana oblast sa ale nachadza na prostrednej vzorke. Tu by sa pod tenkou
bérovou vrstvou (Cervend), zndzornujicou pasivacnu skleneni vrstvu mali nachadzat P-
-prstence okrajovej ukoncovacej Struktury.

8Pouzité kottice [31]
9Pouzité pasty [33] a povrchy [32].
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Obr. 4.4: Profil iénov kremika (z1td), hlintka (modra), béru (¢ervend) a uhlika (zelend)
merany na zalievanej vzorke.

Pre urcenie rozliSovacej schopnosti pristroja bola zobrazend oblast trenchov na tejto
vzorke. Vybranda oblast bola v pravej hornej ¢asti v obrazku 4.4. Profilovanie bolo robené
v zobrazovacom moéde s odprasovanim pomocou OF i6nov s energiou Ej(OF) = 500eV.
Parametre merania boli: energia Ej(Bit) = 30keV, analyzovana oblast (20 x 20) pm,
odprasovand oblast (500 x 500) pm. Vysledné profily st a obrazku 4.5 a preloZeny profil
je na obrazku 4.6.
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Obr. 4.5: Jednotlivé signaly kremika (a), boru (b), titdnu (c) a hlinika (d)

Z profilu titdnu (obrazok 4.5¢) bola urc¢ena rozlisovacia schopnost pristroja na hodnotu
~ 330 nm s minimalnou zaznamenanou hodnotou 258 nm v tomto profile. Tieto hodnoty
boli stanovené ako rozdiel 16 % a 84 % minimélneho a maximélneho signalu.
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4. METODY TVORBY REZOV

| 15.00 pm

Obr. 4.6: Prelozené profily kremika (zltd), béru (¢ervend), titdnu (azirova) a hlinika
(zelend).
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5. Meranie tenkych vrstiev

Pre optimalizaciu pristroja ToF-SIMS® pre meranie polovodi¢ovych siciastok. A pre
osvojenie ovladania pristroja. Boli robené merania na tenkych periodickych struktirach
Rontgenového zrkadla a indiovych multyvrstvach v GaN substrate. Tieto merania boli
zamerané na optimalizdciu hibkového rozliSenia na periodickej $truktire tenkych vrstiev
a optimalizaciu detekénych limitov v takychto meraniach.

5.1. Testovanie parametrov primarneho zvizku na Ron-
tgenovom zrkadle

Okrem referenc¢nych merani, bolo nutné urcit vplyv réznych parametrov primarneho i6-
nového zvizku na vysledky hibkovej analyzy. Menili sme energiu primarneho iénového
zvazku, druh primarnych iénov, rozmery analyzovanej oblasti a rychlost odprasovania.

Vzorka Rontgenového zrkadla sa skladala z periodickych vrstiev kremika (Si) a mo-
lybdénu (Mo). Na takychto vrstvach je mozné pozorovat neziaduice efekty odprasovania
materidlu pri metode SIMS. Najvyraznejsim byva premiesavanie materidlov pri dopade
ibnovych zvizkov, ¢o ma za nasledok rozmazavanie prechodov medzi vrstvami vo vzorke.
Tento efekt sa najvyraznejsie prejavuje prave na periodicky opakujicich sa struktirach,
kde dochadza k postupnému vyhladzovaniu signalu, ¢o v extrémnych pripadoch vedie k
strate hibkovej informdcie o zlozeni vzorky.

Pouzitd vzorka vrstiev bola, vyrobend na 400 pm hrubej kremikovej doske. Nanesena
struktira sa skladala z kremikovej a molybdénovej periodicky sa opakujicej dvojvrstvy.
Kazda dvojvrstva mala hribku 7nm a jednotlivé vrstvy boli hrubé 3.5 nm. Celkovy pocet
nanesenych dvojvrstiev bol 60, s vyslednou hribkou 420 nm. Tieto udaje pochadzaju z
predchédzajtcich merani na tychto vrstvach [34]. Hribka vrstiev bola urcend pomocou
transmisného elektréonového mikroskopu JEM-2000EX od spoloc¢nosti Jeol a pomocou
Rontgenovej difrakcie pod malymi uhlami (SAXRD) zariadenim D8 Discover.

Pre odprasovanie bol pouzity kyslikovy zvazok o energii 500 eV a priade Ipc = 110 nA.

Prvé meranie bolo merané s energiou primarneho zvizku 30keV iénmi Bi, s analy-
zovanou oblastou rozmerov (50 x 50) pm?. Vysledny hibkovy profil je uvedeny na obrazku
5.1.
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Obr. 5.1: Hibkovy profil Réntgenového zrkadla profilovany E(Bij) = 30keV; analyzo-
vand oblast (50 x 50) pm?; odpraSovaci zvizok: Oj o energii E, = 500eV; odprasovand
oblast (200 x 200) pm?. Profil je nekalibrovany, na osi x je ¢as odprasovania odprasovacim
zvazkom a na osi y je merana intenzita signalov.

Na hibkovom profile mozno pozorovat postupné premieSavanie vrstiev, ¢o znazoriiuje
postupné vyhladzovanie signalov vsetkych analyzovanych prvkov. V hmotnostnom spektre
okrem hlavnych prvkov Mo a Si boli pozorované este intenzivne signély zeleza, niklu a
chréomu. Pritomnost tychto prvkov bola overenad pomocou ich izotopov, ktoré kopirovali
hibkovy profil hlavnych izotopov.
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Obr. 5.2: Hlbkovy profil druhého merania Réntgenového zrkadla so zniZenou energiou
priméarnych i6nov a zvicSenou analyzacnou plochou: E(Bi]) = 15keV; analyzovana oblast
(200 x 200) pm?; odprasovaci zvizok: OF o energii £y, = 500 eV; odprasovand oblast (300 x
300) pm?. Profil je nekalibrovany, na osi x je ¢as odprasovania odprasovacim zvizkom a
na osi y je merand intenzita signalov.
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5.1. TESTOVANIE PARAMETROV PRIMARNEHO ZVAZKU NA RONTGENOVOM ZRKADLE

Pre znizenie efektu premiesavania vrstiev postupnym odprasovanim bizmutovym zvéz-
kom bola energia Bi zvazku znizend na 15keV. Prvé meranie so zniZzenou energiou bolo
robené v oblasti (200 x 200) pm? pre urcenie plosnej homogenity vrstiev.

Hibkovy profil tohto merania je uvedeny na obrazku 5.2. Pri porovnani s prvym profi-
lom na obrézku 5.1 je efekt premieSavania jednotlivych vrstiev podstatne nizsi. V hibko-
vom profile st viditelné jednotlivé vrstvy Mo. Co v pripade pouzitia 30keV primérneho
zvazku nebolo mozné. Slaby efekt premiesavania je este viditelny v hlbsich vrstvach zo
znizujucej sa amplitudy intenzit pre jednotlivé prvky.

Okrem prvkov Mo a Si boli pozorované aj prvky Fe a Cr (obrdzok 5.2). Signaly prv-
kov Si, Mo, Fe a Cr boli rekonstruované do 3D hibkového profilu pre lepsiu vizualizaciu
poldh prvkov Fe a Cr voéi prvkom Si a Mo. Z hibkového profilu (obrazok 5.2) je zjavné, ze
vrstvy kovov Fe a Cr sa vyskytuju vyhradne na prechode medzi vrstvami Si a Mo. Z tohto
faktu mozno usudif ze k primiesaniu tychto materidlov do nanasanych vrstiev doslo pri
preruseni depozicie. Co sa robi pomocou clony, ktord odcloni prid nanasanych atémov.
7 tohto poznatku mozno usudif, zZe pocas procesu odclonenia iénov doslo k nechcenému
odprasovaniu povrchu clony, ¢o malo za nasledok depoziciu istého mnozstva prvkov ob-
siahnutych v nehrdzavejicej oceli na vzorku. Co potvrdzuje aj fakt, ze signaly Fe a Cr sa
prekryvaju, to znamenad, ze doslo k ich nanasaniu v rovnakom case.

Pri dalSom merani bol do komory napustany kyslik na tlak 1 x 10~° mBar. Takato
atmosféra posobi podobne ako pouzitie kyslikového odprasovacieho zvazku, zvysuje in-
tenzitu generovanych pozitivnych iénov. Skiimana oblast bola zmensend pre urychlenie
analyzy na plochu (50 x 50) pm? z odprasovanej oblasti (200 x 200) pm?. Vysledny hibkovy
profil je na obrazku 5.3.
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Obr. 5.3: Hibkovy profil Réntgenového zrkadla: E(Bif) = 15keV; analyzovand oblast
(50 x 50) pm?; odprasovaci zvizok: OF o energii £}, = 500 eV; odprasovana oblast (200 x
200) pm?; atmosféra Oo; tlak p(Os) = 1 x 107° mBar. Signély st normalizované na signdl

OoT.

Vysledné spektrum méa pomerne vysoky sum, ¢o sa prejavuje rozdielmi polohy maxim
a minim jednotlivych vrstiev a tvarom samotného spektra.

Pred dalsim meranim bol upraveny tvar stopy primarneho zvizku s ponechanymi
parametrami merania. Analyzovand oblast bola (50 x 50) pm? a odpraSované oblast bola
(200 x 200) pm?.
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Obr. 5.4: Hibkovy profil Rontgenového zrkadla s upravenym tvarom stopy primérneho
zvizku: F(Bif) = 15keV; analyzovand oblast (50 x 50) pm?; odprasovand oblast (200 x
200) pm?; atmosféra Oo; tlak p(Os) = 1 x 107° mBar. Signély st normalizované na signdl

OoT.

Na obrézku 5.4 je vysledny hibkovy profil Réntgenového zrkadla merany s upravenym
tvarom stopy primarneho zvizku a ponechanymi parametrami merania. Vysledny hibkovy
profil obsahuje viacej detailov a ma nizsiu iroven sumu ako pri merani s neoptimalizovanou
stopou primarneho zvizku (obrazok 5.3). Amplitidy spektier jednotlivych vrstiev sa po
dobu merania menia miniméalne.
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Obr. 5.5: Hlbkovy profil Réntgenového zrkadla s rotdciou vzorky pocas merania: E(Bif) =
15 keV; analyzovand oblast (50 x 50) pm?; odpraSovana oblast (200 x 200) pm?; atmosféra
Oy; tlak p(Oy) = 1 x 107° mBar. Signély st normalizované na signal O™

Pre ukdzku bol vytvoreny 3D hibkovy profil z tohto merania, na profile st zndzornené
ibny prvkov Si, Mo, Fe a Cr.
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5.1. TESTOVANIE PARAMETROV PRIMARNEHO ZVAZKU NA RONTGENOVOM ZRKADLE

Obr. 5.6: 3D hibkovy profil Réntgenového zrkadla s rotéciou vzorky, zobrazené su iény
Sit (modrd), Mo™ (¢ervend), Cr" (zelend) a Fet (7ltd): E(Bif) = 15keV; analyzovand
oblast (50 x 50) pm?; odprasovand oblast (200 x 200) pm?; atmosféra Oo; tlak p(Oy) =
1 x 10~ mBar.

Pre porovnanie merania bez a s rotaciou vzorky boli obidva hibkové profily vynesené
do jedného grafu (obrézok 5.7). Obidva profily boli nakalibrované na hribku jednej vrstvy
3.5nm [34], s intenzitou normalizovanou na intenzitu kyslika.

.
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Obr. 5.7: Porovnanie hibkovych profilov pre meranie so statickou (Gervend) a rotujicou
(modré) vzorkou. Signély st normalizované na signdl O a nakalibrované na hribku jedne;
vrstvy 3.5 nm.

Na obrazku 5.7 je pozorovatelny posun spektier, ¢o moze byt spdsobené nepresnostou
v hlbkovej kalibréacii. Hlbkova kalibracia bola robena na zédklade zmeranej hrubky jednej
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5. MERANIE TENKYCH VRSTIEV

vrstvy a nie z celkovej hibky odpraSeného kritera, meranej pomocou AFM! alebo profi-
lometra. Okrem profilov hlavnych prvkov Si, Mo a O bol zobrazeny aj profil Fe kvoli jeho
vysokému vyskytu vo vzorke. Na profiloch Si a Mo meranych bez rotacie sii pozorovatelné
vyrazné lokalne maxima. Na profiloch meranych s rotaciou su tieto maxima vyhladenej-
sie. Pre blizsi rozbor tvaru spektier, by bolo potrebné urcit spravny tvar profilov. Prvy
predpoklad bol, zZe tieto lokdlne maximé s artefakt merania. Toto vSak nepodporuje fakt
ze poloha lokélnych maxim je konstantna voci polohe hlavného maxima. Rovnako ako aj
to, ze profily s lokdlnymi maximami boli pozorované aj v spektre 5.2, pri ktorom bolo hib-
kové profilovanie vyrazne pomalsie, co malo zamedzif vzniku prominentnych artefaktov v
zaznamenanom spektre.

5.1.1. Porovnanie drsnosti povrchu

Na zaver boli zmerané profily na AFM mikroskope pre porovnanie drsnosti povrchu pred
a po merani a po merani so zapnutou rotaciou vzorky. Merania boli robené na AFM
pristroji SPM? Dimension Icon of spolo¢nosti Bruker. Vysledné profily st na obrazku 5.8.
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Obr. 5.8: AFM profily vzorky Rontgenového zrkadla povrchu (a), dna kratera (b) a dna
kratera so zapnutou rotaciou vzorky (c). Velkost scannov je (10 x 10) pm?,

Priemernd drsnost povrchu vzorky (obrdzok 5.8a) bola: R,> = 0.17nm a vlnitost
povrchu bola W, = 0.10 nm. Po merani boli hodnoty na dne kratera (obrazok 5.8b): R, =

I Mikroskopia atomérnych sil, anglicky Atomic Force Microscopy.
2Scanning Probe Microscopy
3Vsetky hodnoty boli brané ako RMS, Root Mean Square hodnty.
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5.2. MERANIA IN-GAN KVANOVYCH JAM

4.3nm a vlnitost dna kratera bola W, = 2.1 nm. Tieto hodnoty st o rad vyssie ako pre
neporuseny povrch, boli sposobené efektom zdrsnovania povrchu procesom odprasovania.
Po zapnuti rotacie vzorky (obrazok 5.8c) bola vysledna drsnost povrchu R, = 0.12nm a
vlnitost W, = 0.17nm. Téato drsnost je podobna ako drsnost povrchu pred analyzou, z
c¢oho vyplyva, zZe pri zapnuti rotacie vzorky dochadza k minimalizacii efektov odprasovania
na povrch vzory.

5.2. Merania In-GaN kvanovych jam

Struktiry kvantovych jam boli rastené na zafirovom (Al,O3) substrate molekuldrnou zviz-
kovou epitaxiou (MBE). Vzorky obsahovali rézne pocty kvantovych jam, tieto boli este
zoskupené po réznych pocétoch. Studované boli tri vzorky: 32 a 62. Vzorka 32 obsahovala
dve sady po 5 kvantovych jamach a vzorka 62: 15 jam v jednej sérii [35].

Podobne ako pri merani vzorky Rontgenového zrkadla aj pre tieto vzorky bolo uro-
benych viacero merani s cielom urcit optimalne parametre merania. Optimalizované pa-
rametre primarneho zvizku boli: energia E, = 30keV a pouZité iény: Bii. Pre hibkové
profilovanie bol pouzity zvizok OF s energiou E; = 500eV a pride Ipc = 120nA. Vy-
sledné profily boli z analyzovanej plochy (50 x 50) um? a rozmer odprasovaného kratera
bol (200 x 200) pm?.

Tieto vzorky boli merané pri izbovej teplote T =~ 300K a pri zniZenej teplote T =
133K ~ —140°C. V hlbkovych profiloch sa kvantové jamy zobrazuju ako intenzitné ma-
ximé signalov In a jeho kombindcii.

5.2.1. Vzorka 32

Hibkové spektrum vzorky 32 merané pri izbovej teplote je na obrazku 5.9. Na obrazku st
znazornené profily hlavnych iénov In, Ga, N a O a In,. Profily prvkov In a Ga si presytené
a preto su ich tvary deformované. Pre ich porovnanie boli zobrazené profily iénu Ins.

V hibkovom profile st edte zndzornené profily Na, K, Ca a Fe. Z profilov Na a K je
zjavné, ze tymito prvkami je kontaminovany povrch vzorky.

Amplitida signdlu Inj v prvej sade kvantovych jam dosahovala hodnotu maximalne
1.4 rddu medzi prvym maximom a prvym minimom. Tato hodnota poklesla na konci prvej
sady jam na hodnotu 1.15 rddu medzi poslednym maximom a minimom. V druhej sade
bola hodnota amplitiudy len 0.56 radu maximéalne a miméalne 0.36 radu.

Aj v tychto profiloch dochadzalo k postupnej degradécii hibkového rozlienia, to mohlo
byt v pripade tychto vzoriek dosledkom prvotnej drsnosti povrchu, ktorda sa postupnym
odprasovanim zvécsovala. Alebo doslo k premiesavaniu materidlu dopadom vysoko ener-
getickych iénov, ako bolo ukdzané na vzorke Rontgenového zrkadla (obézok 5.1).

Meranie bolo zopakované za znizenej teploty 7' = —140 °C. Profil vzorky po ochladeni
(obrazok 5.10) pre iény Ing vykazuje vysSiu amplitidu aj intenzitu. V prvej sade jam je
hodnota amplitidy v priemere 1.73 rddu s maximalnou hodnotou 1.84 radu. V druhej
sade kvantovych jdm ma amplitida hodnotu 1.24 radu.
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Obr. 5.9: Hibkovy profil vzorky 32 merany pri izbovej teplote: E(Bif) = 30keV; ana-
lyzovand oblast (50 x 50) um?; odpraSovand oblast (200 x 200) pm?; atmosféra Os; tlak
p(O3) = 1 x 107° mBar. Profil je nekalibrovany.
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Obr. 5.10: Hibkovy profil vzorky 32 pri teplote T' =-140 °C: E(Bij) = 30keV; analyzovana
oblast (50 x 50) pm?; odprasovana oblast (200 x 200) pm?; atmosféra Os; tlak p(Oy) =
1 x 10~®mBar, vyznac¢ené si profily In, Ga, N, O, K, Na, H. Profil je nekalibrovany.

Z profilov prvkov Na a K je opéit zrejmé, ze povrch vzorky je kontaminovany tymito
prvkami. Navyse je signdl Na vyssi ako signél pozadia aj po dosiahnuti prvych kvantovych
jam. Presny tvar profilov alkalickych kovov je fazké urcit pre ich vysokt mobilitu v ma-
teridli. Tieto profily je mozné presne urcit pouzitim kyslikového klastrového primarneho
zvazku [306].

Porovnanie hibkovych profilov pri izbovej a zniZenej teplote je na obrézku 5.11. Pro-
fily zobrazuju i6ny Ga, In a Iny. Spektra vykazuju rozdiely. Prvy rozdiel je uz spomenuty
rozdiel amplitid v oblasti kvantovych jam. Druhy rozdiel je posun hibkového profilu pri
znizenej teplote. Toto naznacuje pomalsie odprasovanie materialu pri nizkych teplotach.
Ale taktiez to moze byt spdsobené mierne inym prudom [Ipe v stope, ako pri nizkotep-
lotnych meraniach nieje mozné merat tento pruad.
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Obr. 5.11: Porovnanie tvaru spektier pre vzorku 32 pri izbovej teplote (Cervend) a pri
znizenej teplote T'= —140°C (modré).

Dalsim rozdielom v tychto profiloch je tvar spektier In a In,. V profile pri izbovej
teplote sa vyskytuje pred oboma sadami jam vyrazné plece, ktoré je minimalne v profiloch
meranych pri nizkych teplotach.

Pre porovnanie st prilozené 3D hibkové profily iénov In na obrazku 5.12. Tieto
profily vizualizuji narast amplitid v oblastiach kvantovych jam. Profil pri izbovej teplote
(obrazok 5.12a) ma pomerne Siroké jednotlivé jamy s vyraznym signdlom v oblastiach
medzi jamami. Oproti tomu v profile za zniZenej teploty (obrazok 5.12b) s jednotlivé
jamy tensie a hodnoty pozadia medzi nimi st nizsie.

Obr. 5.12: 3D hibkové profily vzorky 32 meranej pri izbovej teplote (a) a pri teplote T =
—140°C (b). Intenzita signalu zodpoveda sytosti farieb. Profily st hlbkovo kalibrované
podla hodnoty odprasovacieho koeficientu galia, ako matricového materialu.

5.2.2. Vzorka 62

Vzorka 62 obsahovala 15 kvantovych jam v jednej sérii. Pri tejto vzorke dochadzalo k
najvicsej deformacii spektra. Spektrum zmerané pri izbovej teplote je zndzornené na
obrazku 5.13.
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Obr. 5.13: Hibkovy profil vzorky 62 merany pri izbovej teplote: E(Bij) = 30keV; ana-
lyzovand oblast (50 x 50) pm?; odpragovand oblast (200 x 200) pm?; atmosféra Os; tlak
p(0s) =1 x 107° mBar.

V tomto hlbkovom profile je signél In, slabsi ako v pripade vzorky 32. Signél je iba
tesne nad hranicou pozadia, s prvym minimom s intenzitou 2-10*. Amplitidy signélov st
pri tejto vzorke malé. Najvacsi rozdiel je len 1.11 radu medzi prvym maximom a minimom.
Tento rozdiel postupne kleséd s minimalnou hodnotou 0.34 radu dosiahnutou pre 10. a 11.
kvantovi jamu. Na konci sady amplitida opét rastie.

Po ochladeni vzorky na teplotu 7' = —140°C je amplitida prvych kvantovych jam
1.4 rddu. Tento rozdiel sa s narastajicou hibkou zmenguje, minimalnu hodnotu 0.58 radu
dosahuje pri poslednej kvantovej jame.
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Obr. 5.14: Hibkovy profil vzorky 62 pri teplote T = —140°C: E(Bij) = 30keV; ana-
lyzovana oblast (50 x 50) pm?; odprasovand oblast (200 x 200) pm?; atmosféra O,; tlak
p(O2) =1 x 107" mBar.

Pre porovnanie su profily Ga, In a Iny znazornené v spolo¢nom grafe na obrazku 5.15.
7, obrazku mozno vidief, Ze signdly In a In, maji pri zniZenej teplote vyssiu celkovi

43



5.2. MERANIA IN-GAN KVANOVYCH JAM

intenzitu, ale signal Ga ma pri znizenej teplote merania nizsiu intenzitu. Profily merané
pri zniZenej teplote maju vyssi signl a lepsie hibkové rozliSenie.

Aj v pripade tychto spektier je v profile In meranom pri izbovej teplote pred nastupom
samotnych kvantovych jam pozorovatelné plece. Tato charakteristika je v profile meranom
pri znizenej teplote silno potlacena. Pri merani za znizenej teploty bolo pozorovatelné plece
na profiloch In a Iny aj za oblastou kvantovych jam.
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Obr. 5.15: Porovnanie hibovych profilov pre vzorku 62 meranych pri izbovej teplote (Cer-
vend) a teplote T = —140°C (modra). Intenzita signalu zodpovedd sytosti farieb. Profily
st hibkovo kalibrované podla hodnoty odprasovacieho koeficientu gélia, ako matricového
materialu.

Pre lepsie znézornenie rozdielov medzi meranim pri znizenej a izbovej teplote boli
pridané 3D hlbkové profily zobrazené na obrazku 5.16.

Obr. 5.16: 3D hibkové profily Inj i6nov vzorky 62 ziskané z merania pri izbovej teplote
(a) a pri teplote T'= —140°C (b).

3D profil z merania pri izbovej teplote (obrazok 5.16a) je pomerne nejasny, pri hlb-
sich kvantovych jamach sa neda jednoznacne povedat, ¢i sa jedna o zdmerne deponované
jednotlivé vrstvy alebo len segregaciu india v jednej suvislej vrstve. Naproti tomu z me-
rania pri znizenej teplote (obrazok 5.16b) je viditelny vyrazny rozdiel medzi maximami a
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5. MERANIE TENKYCH VRSTIEV

minimami v oblasti kvantovych jam. Z tohto 3D hibkového profilu sa uz jednoznaéne da
povedaf, Ze sa jedna o zamerne deponované vrstvy india v substrate GaN.

V oboch paroch merani doglo k zmene intenzit signdlov iénov In*, Inf a Ga™. Pri
vzorke 32 doglo po ochladeni k slabému poklesu signalu Ga™, zvyseniu amplitidy Inj a
miernemu zvy$eniu amplitidy a intenzity v signale In™. Pri vzorke 62 doslo po ochladent
k vyraznejsiemu poklesu intenzity signdlu Ga™ a zvyseniu intenzity a amplitidy signalov
Inj a In" i6nov.
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6. Navrh rotaéného drziaka vzoriek

Pre zachovanie kvality vzniknutych ploch je vyhodné produkovat rezy vzoriek vo vakuu
a nasledne merat parametre vrstiev bez vystavenia vzorky atmosfére. Preto je vyhodné
vyrobit drziak vzoriek so zabudovanym néklonom okolo osi x, kompatibilnym so systémom
uchytenia a ovlddania v zariadeni SIMS. Tymto bude mozne opracovavat povrchy vzorky
bez kontaminécie spésobenej mechanickym obrabanim alebo presunom medzi zariade-
niami. Dalsou motivaciou navrhu sa vyroby tohto drziaka bola nadchddzajica montéz
tretieho tubusu primérnych iénov do pouzivaného pristroja. Tento pristroj by mal dosa-
hovat lepsie rozlisenie ako stavajice tubusy, preto je planované vyuzivanie na zobrazovanie
povrchov nielek SIMS ale aj pomocou sekundarnych elektrénov a opracovavanie vzoriek
tymto zvazkom.

6.1. Pouzité materialy

Pri navrhovani zariadeni do UHV aparatir je nutné brat ohlad na pouzité materidly a
je nevyhnutné sa oboznamit s vlastnostami UHV kompatibilnych materidlov. Primarnou
vlastnostou materidlov pouzitych do UHV je tlak nasytenych par. Pre montované siucasti
je nutné zarucif kompatibilitu s tymto prostredim nielen z hladiska funkénosti, ale aj z
hladiska mozného znecistenia UHV prostredia a studovanych vzoriek pouzitim nevhod-
nych materiadlov. Napriklad, ak ma dochadzat v UHV k vzajomnému posuvu dvoch ploch
trenim, je nutné pouzivat materialy, napriklad med a beryliovy bronz CuBe,, ktoré budu
po sebe kizat aj bez vzaduchového filmu, ktory je bezne pritomny v takychto pripadoch. V
opacnom pripade moze dochadzaf k mikro zvarom v oblasti styku a naslednému zadretiu
spoja. Materidly pouzité vnutri UHV komory musia spiiiat najprisnejsie poziadavky na
¢istotu. Je nepripustné pouzivat véicsinu plastov, maziva a dokonca aj niektoré zliatiny.
Pouzitim tychto materidlov pri nizkych tlakoch, by dochadzalo k ich odparovaniu, ¢o by
vytvaralo nechcent plynoviu zataz komory, ale aj kontaminaciu skimanych vzoriek.

Najcastejsie pouzivanymi materidlmi do UHV prostredia st korézii odolné ocel, ktora
vynika pevnosfou, opracovatelnosfou, zvaritelnostou a cenovou dostupnostou. Medzi naj-
pouzivanejsie kordzii odolné ocele pouzivané v UHV systémoch sa radia ocele EN 1.4301
a EN 1.4306, tiez nazyvané AS 304 a AS 304L. Pre nemagntické vlastnosti a vyssiu odol-
nost sa pouziva EN 1.4404, tiez oznacovand AS 316L2. Z nehrdzavejticej ocele sa vyrabaju
vakuové komory, priruby, spojovacie kusy a najréznejSie nosné prvky vo vnutri komor.
Dalsim hojne pouzivanym materidlom do UHV prostredia je hlinik a jeho zliatiny, na-
priklad nami pouzitd zliatina EN AW 6061. Vyhodou hlinika a jeho zliatin je jeho nizka
hustota a jednoduchéa opracovatelnost. Z hlinika sa vyrabaja prevazne komponenty do
vakuovych komor, ktoré nie su prilis zatazované a namahané, alebo prvky, ktoré sa pri
prilisSnom naméhani maji deformovat pre ochranenie inych komponentov pred deforma-
ciou.

Pre specialne aplikacie sa volia menej bezné materidly z nezeleznych kovov a keramic-
kych materidlov. Pre vysokoteplotnii odolnost sa pouzivaju W, Mo a Ta, kotré si schopné
udrzaft si svoje mechanické vlastnosti pri teplotach presahujicich 1200 °C. Pri aplikaciach
kde je potrebna vysoka tepelnd alebo elektricka vodivost sa pouziva takzvana bezkysli-

IBezne oznacovana ako nerezovi ocel, alebo tieZ nerez.
2Viacej o znadeni ocelf je napriklad v [37].
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6. NAVRH ROTACNEHO DRZIAKA VZORIEK

katd med?®. Dalsfm materidlom pouzivanym v UHV je titan. Titdn sa pouziva hlavne v
pripadoch kde sa vyzaduje vysokd pevnost, diamagnetické vlastnosti a nizka hustota.
Pre izolaciu, ¢i uz elektricki alebo tepelnt sa pouzivaju zvacsa materidly na béaze skla
alebo sklokeramiky. Casto pouzivané materialy st napriklad MACOR®* a keramiky na
baze AlyO3 a SiOs. Taktiez niektoré plasty je mozné pouzit v UHV prostredi v oblasti
izbovych a mierne zvySenych teplot. Medzi takéto plasty patria PTFE® a PEEK®.

6.2. Zakladny tvar

Konstruovany drziak vzoriek bol tvarovany $pecificky pre pouzitie v zariadeni ToF-SIMS?,
ktoré pouziva pri manipulacii so vzorkami pomerne Specifické drziaky. Ich zédkladny po-
dorys je obdlznik o strandch (100 x 70) mm?. Ich hribka je medzi 7 ~ 11 mm v zavislosti
od typu drziaka. Zakladny tvar drziaka je na obrazku 6.1.

Obr. 6.1: Pohlad na zdkladny tvar drziaka vzoriek do zariadenia SIMS.

Tieto drziaky sa do komory upevnuju systémom postrannych kolajniciek a zamkom
v prednej cCasti drziaku. Presun vo vdkuu medzi preparacnou a analyzacnou komorou je
zaisteny pomocou magnetickej tyce s bajonetovym zamkom.

Na kontaktovanie zariadeni, ako vyhrievanie vzorky, meranie teploty a iné, je v drziaku
nainstalovany systém pruzinovych konektorov. Tento systém sa sklada z keramickych
kvadrov s priechodnymi dierami, cez ktoré prechadzaja skrutky ako vodice a kontakty na
drziak vzorky. Tieto skrutky st drzané v polohe pruzinkami, ktoré zaistia, ze pri zavedeni
drziaka vzorky do komory déjde k pozadovanému elektrickému kontaktu.

6.2.1. Systém naklonu

Od vysledného drziaka sme pozadovali schopnost naklonif vzorku o £45 ° od horizontalne;j
polohy. Orientacia osi ndklonu je vdaka moznosti rotacie drziaka okolo osi x nepodstatna.
Pre rozmery pouzitého systému naklonu bola zvolend os rotacie rovnobezna s dlhsou
stranou drziaka.

3Med, ktorej ¢istota je vyssia ako 99.99 %, anglicky: Oxigen-free Copper, OF-Cu.
4Pre blyzsie informécie o tomto materidli [38].

SPolytetrafluoretynél, tiez oznacovany aj Teflén [39)].

6Polyéteréterketon [40].
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Pre naklananie vzorky by bolo najjednoduchsie pouzit piezorotator. Takéto zariadenia
stt pomerne velké. Najmensie majt rozmery (20 x 20 x 10) mm? (S x V x H). V pripade
pozadovanej rotacie, by polovica vysky rotatora vyc¢nievala nad rovinu drziaka, ¢im by
hrozila kolizia nielen s extrakénou elektrodou ale aj s elektrodami ionovych zdrojov a
dalsich pritomnych zariadeni. Preto sme zvolili ako pohon naklanania linearny piezomotor.

Z pouzitia linearneho posunu pre rotaciu vzorky vyplyva nutnost navrhnutia systému
prevodu posuvného pohybu na pohyb rotacny. NajjednoduchsSim spésobom pri danych
rozmerovych limitaciach je pouzitie systému kladiek a nekonec¢ného lana, s tym ze lano a
kladka budia mat dostatoc¢né trenie, aby pri potiahnuti za lano doslo k pootoceniu kladky.
Pri maximéalnom posuve piezomotoru o 21 mm je podla vzfahu:

L=2rr=nD (6.1)

kde L je dlzka kruzmice, r je polomer a D je priemer, optimalny priemer pouzitej kladky
pre pootocenie vzorky o 180° D ~ 13,4 mm.

Poloha horizontalnej roviny vzorky bola zvolena ako horné rovina drziaka, pre bezpec-
nost pristroja. Toto riesenie vyzdvihne osku a kladku naklonu nad hornt rovinu drziaka,
ale zabezpeci moznost pouzitia Standardnej Faradayovej diery a moznost upevnenia dal-
sich vzoriek mimo systém naklonu, pre Standardné merania bez nutnej velkej zmeny z-ovej
suradnice drziaka vzorky:.

Pre zaistenie jednoduchosti pohybu jednotlivych kladiek vo vyslednom systéme boli
pouzité loziska. Loziska museli byt kompatibilné s podmienkami UHV a museli maft pri-
merané rozmery. Rozhodli sme sa pouzit keramické loziska o rozmeroch d = 4mm; D =
9mm; t = 4mm s puzdrami a gul6ckami z oxidu zirkénu a klietkou z plastu PEEK, ktory
je UHV kompatibilny a vydrzi aj zvysené teploty.

Samotny systém naklonu sa sklada z piatich kladiek. Tento systém vychadza z umiest-
nenia piezomotoru rovnobezne s osou naklonu. Preto je nutné lano otocit o 90 ° do roviny
kolmej na os rotacie. Dalsie kladky st pouzité pre smerovanie lana na kladku ndklonu a na
vratenie lana do piezomotoru z druhej strany, ¢im sa vytvori nekonecna slucka. Vysledny
navrh kladkového systém je na obrazku 6.2.

\

Obr. 6.2: Schematicky nakres vysledného lanového systému. 1: piezomotor, 2: usmernova-
cia kladka, 3: kladka naklanania vzorky, 4: kladky natocenia lana o 90°, 5: ukoncovacia
kladka.

Tento systém zaistuje aj to, ze pri posunuti piezomotoru, nedochadza k zmene napétia
lana. Takato zmena by nastavala, ak by bolo lano odklonené od roviny ukotvenia na pie-
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zomotore. Tento efekt vznika zmenou stran dvoch pravouhlych trojuholnikov. Jednotlivé
strany tychto trojuholnikov st prevysenie lana medzi montaznou rovinou piezomotora a
bodom dotyku na kladke, vzdialenost okraja pohyblivej plochy piezomotora od kladky a
di7ka lana. Posledné dve vzdialenosti sa pri posune piezomotora menia. Ak je v systéme
jeden takyto trojuholnik, dochéddza k povolovaniu, respektive napinaniu lana pri posunuti
piezomotora k a od kladky na ktorej sa vytvara dany trojuholnik. Ak su takéto trojuhol-
niky v systéme dva, je velkost vysledného napinania alebo povolovania lana zavisla na
velkosti tychto trojuholnikov. Pokial st tieto trojuholniky v nulovej polohe piezomotora
totozné a zrkadlovo orientované je vysledny efekt nulovy.

Moznymi sposobmi eliminacie tohto efektu je presmé ulozenie lana bez prevysenia v
tejto oblasti, alebo pouzitim napinacieho elementu.

V nasom pripade by pouzitie napinacieho elementu bolo dost komplikované kvoli roz-
merom a prostrediu v ktorom bude zariadenie pracovat. Pretoze v UHV prostredi sa trecie
plochy nemdézu mazat, bolo by nutné vsetky takéto plochy lestit pre dosiahnutie minimal-
nych hodnét drsnosti, ¢o je pri rozmeroch a tvaroch pouzitych suciastok zlozity proces.
Preto je jednoduchsie navrhnut sistavu kladiek, tak aby sekcia lana okolo piezomotora
neobsahovala prevysenie.

Takyto systém riesi aj situaciu keby doslo k zaseknutiu jednej z kladiek, alebo vzorky
o nejaku precnievajicu hranu. V navrhnutom systéme by doslo len k presmyknutiu lana
na zaseknutom elemente, ¢o sa v pripade kladky naklapania da jednoducho opravit pri
vybrati drziaka z komory.

6.3. Drziak s elektrickym naklonom vzoriek

Vysledny drziak pouZiva piezomotor od firmy SmarAct s dlzkou posunu +10,5mm s
konstrukénymi rozmermi (33 x 17 x 8,5) mm?® (S x V x H)". Tento motor je uchyteny v
tele drziaka na nehrdzavejicom plechu UCS-01-02 hribky 1 mm pomocou Stvorice skrutiek
M1, 6 x 4. Plech sa vklad4 do vyfrézovaného ulozenia v drziaku o hibke 1 mm. Pre zaistenie
rotacného pohybu bez pretazenia boli pouzité keramické loziska od vyrobcu SMB Bearings
[42].

Zvolili sme hrubku drziaka 11 mm pre jeho velky objem a schopnost zastresif vacsinu
potrebnych konstrukénych prvkov. V tele drziaka st dva hlavné otvory. V strednej casti
je otvor pre umiestnenie naklananych vzoriek a v pravej casti je otvor pre uchytenie
piezomotoru. Vysledny konstrukény névrh je na vykrese UCS-01-01.

V prednej casti drziaka je ulozena vracajica kladka UCS-01-16, ktord slizi na ob-
ratenie chodu lana o 180° naspédf do piezomotora. Tato kladka je uchytena pomocou
dvoch gul6ckovych lozisk. ktoré si uchytené v zostave pomocou drziakov UCS-01-17 a
UCS-01-18 pre pravé a lavé lozisko. Drziak pravého loziska obsahuje este zaciatok ko-
lajnicky uchytenia drziaku vzorky do pristroja. Detail zostavy kladky je na obrazku 6.3.
Dalej je v tejto ¢asti priestor pre instaldciu plechu s Faradayovou dierkou a kalibra¢nymi
strukturami, takzvanou A-mriezkou.

"Konstrukéné vykresy vyrobcu udavaji rozmery (30 x 17 x 8,5) mm? (S x V x H), prevzaté z [41].
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—
5 mm

Obr. 6.3: Model zostavy vracajucej kladky. Nie je v meritku

Lava strana drziaka je v prvej navrhovanej verzii ponechana prazdna, v nasledujtcich
verziach tu moze pribudnut siet zavitovych dier pre uchytenie vzoriek meranych standard-
nym sposobom. Na funkénom prototype je na tejto strane upenveny zvysok napajacieho
kabla piezomotora.

V zadnej casti drziaka je ulozena sistava kladiek na otocenie pohybu lana o 90 °, sme-
rovacia kladka a kladka nahonu rotatoru vzorky. Kladky otdcania smeru pohybu lana
pozostavaju z loziska a malej licovanej kladky spodnd UCS-01-09 a vrchna UCS-01-10.
Tieto kladky st umiestnené na spolo¢nej oske UCS-01-08 pripevnenej k drziaku zo spod-
nej strany dvoma skrutkami M2 x 8. Medzi kladkami je umiestneny distanény kruzok
UCS-01-11, ktory udrzuje loziska v konstantnom rozostupe. Za touto sustavou je da-
lej umiestnend smerovacia kladka UCS-01-15, pre usmernenie lana zo spodnej obracacej
kladky na kladku rotatora vzorky. Tato kladka je umiestnend na jednom lozisku, ktoré je
ulozené na oske UCS-01-12. Této oska je uchytena v tele UCS-01-01 pomocou drziakov
UCS-01-13 a UCS-01-14.

"
I\ §(;:C
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Obr. 6.4: Model ststavy kladiek na otocenie lana o 90 ° a smerovacej kladky v detaile. Nie
je v meritku.

Posledna stcast systému naklonu vzorky je kladka nahonu rotatora UCS-01-06, umiest-
nend na oske UCS-01-03. Pre zaistenie prenosu rotacného pohybu kladky na osku a vy-
sledne na vzorky, je medzi kladkou a oskou umiestnené miniatirne pero UCS-01-07. Tato
oska je uchytena k drziaku pomocou dvoch lozisk, na kazdej strane kladky jedno. Loziska
st prichytené k zostave pomocou dvoch kusov drziaka UCS-01-05. V zadnej casti osky
je drazka pre poistni podlozku, v prednej je kolma drazka pre upevnenie drziaka vzorky
UCS-01-04. Vysledna lanovodna zostava je na obrazku 6.5.
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6. NAVRH ROTACNEHO DRZIAKA VZORIEK

Zostava celého modofikovaného drziaka vzorky s ndklonom je na vykrese UCS-01-00.
Tato zostava obsahuje aj diel bajonetového drziaka a keramické kontakty. Tieto diely boli
kipené ako zostava od vyrobcu pristroja ToF-SIMS®, spoloénosti IONTOF.

Obr. 6.5: Model lanovodnej ststavy. Vzdialenosti si zachované ako v kompletnom modeli,
pre znazornenie vysledného ulozenia kladiek.

6.3.1. Vysledné vyhotovenie

Vysledny drziak s naklonom ma lano z volframového drotu o priemere D = 0.1 mm. Tento
drot sa ukazal ako dostatoéne pevny a zaroven dostatocne pruzny, aby sa neroztrhol pri
napnuti a aby nedochadzalo k permanentnej deformécii na jednotlivych kladkach. Tento
dr6t ma taktiez dostatocni trakciu na kladkach, pre ich presné otacanie.

Kladky boli vyrobené z hlinika EN AW 6061. Pre jeho lepsiu dostupnost oproti bez-
kyslikatej medi. Osky kladiek prvej verzie drziaka su taktiez vyrobené z hlinika, pre jeho
lepsiu obrébatelnost. ISlo o osky otacacich kladiek, smerovacej kladky a samotnej osky
naklonu vzorky. Samotny drziak vzorky bol vyrobeny z nehrdzavejicej ocele EN 1.4306
hrabky t = 0.5 mm, tato je pridrziavana v oske pomocou jednej nerezovej skrutky M1.6 x4
na plochy skrutkovac. Tieto skrutkovace sa standardne pouzivaji pri upeviovani vzoriek
do ostatnych drziakov. Vdaka tomuto sa d& pocas upeviiovania vzoriek do nasho dr-
ziaka vymontovat nehrdzavejuci drziak a vzorky nan prichytit na rovnej podlozke, ¢im sa
eliminuje pravdepodobnost deformacie drziaka a jednotlivych vnitornych komponentov
systému naklonu.

Vysledny drziak je na obrazku 6.6. Pocas testovania bola diera pod vzorkami prele-
pena zo spodnej strany kaptonovou paskou pre pripad keby doslo k uvolneniu vzorky z
drziaka. Vzorka by padla iba do drziaka a dala sa jednoducho vybrat z pristroja. Napajaci
kabel od piezomotora bol ponechany relativne dlhy, asi 30 cm, pre budice tpravy a pre
moznost pouzitia piezomotora aj pre pripadné iné aplikacie. Prebytoény napéajaci kabel
bol navinuty a prichyteny o zdkladnu drziaka pomocou kaptonovej pasky.
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Obr. 6.6: Finalny drziak vzorky s naklonom.

7. Testovanie rotaéného drziaka
vzoriek

Cielom merani bolo overit funkénost navrhnutého drziaka s naklonom vzorky. Drziak
bol navrhnuty pre umoznenie naklonit vzorku kolmo na osi iénovych diel (obe dela st
pod uhlom 45° od normély k povrchu vzorky) pre umoznenie rezania vzorky pomocou
FIB. Toto rezanie vzoriek bude primarne vyuzivané po pridani treticho iénového dela na
pouzivané zariadenie, ktoré sa v dobe odovzdavania tejto prace kupuje. Zvézok z tohto
ibnového zdroja bude mat lepsie parametre, z ¢oho vyplyva aj lepsia kvalita vyslednych
rezov.

Pre overenie moznosti drziaka sme testovali zahladenie hrany lomu vzorky pomocou
bizmutového dela. Analyzovali sme stenu kratera, v ktorej bola tenka vrstva zlata a hranu
lomu.

Pred samotnymi meraniami bol drziak testovany v HV podmienkach zakladacej ko-
more. Najprv pre dosiahnutie minimalneho tlaku a nasledne na funkénost systému nakla-
pania. Po tispesnom overeni funkénosti bolo pristipené k samotnym meraniam.

7.1. Opracovavanie hrany primarnym zvazkom

V prvom experimente bol uhol naklonenia vzorky 45 ° voci rovine drziaka. Pre zobrazenie
hrany bol pouzity signal sekundarnych elektrénov, pretoze je menej citlivy na nerovnost
studovaného povrchu a nie je zavisly na vzdialenosti plochy od vstupu do detektora.

Ako vzorka bola pouzita cast kremikovej dosky obsahujicej struktiru TIGBT od firmy
ON Semiconductor. Opracovavanie bolo robené vo funkénej oblasti ¢ipu, v oblasti hradiel.

Hrana vzorky bola nasledne odprasovana postupnym priblizovanim do oblasti skeno-
vanej primarnym zvazkom, schéma tohto procesu je na obrazku 7.1. Parametre zvazku
boli: Ex(Bi") = 30keV a pride Ipc = 26 nA.

52



7. TESTOVANIE ROTACNEHO DRZIAKA VZORIEK

Bi zdroj

Smer posunu vzorky

Obr. 7.1: Schematické znézornenie procesu opracovavania lomovej hrany pomocou pri-
marneho zvazku v DC mode.

Néhlad do komory pocas rezania je na obrazku 7.2. Na obrazku 7.2a je pohlad do
komory cez sirokouhli kameru. Uprostred, v zelenom stvorci moézno vidief, ze dochadza k
odrazu na hrane v tomto mieste. Toto je sposobené opracovanim tejto oblasti, ¢o zmenilo
uhol pod ktorym na tito ¢ast hrany dopada svetlo.

283 « 261

Obr. 7.2: Nahlad do komory SIMS pocas opracovavania hrany (a) a detail (b). Cerveny
stvorec v detailnom nahlade znazornuje zorné pole iénového zvizku. Samotné rastrovanie
bolo obmedzené na tenky pas pri pravom okraji tohto pola.

V detailnom pohlade, obrazok 7.2b je viditelna len nepatrna zmena hrany v oblasti
pod lavym dolnym rohom erveného §tvorca. Cerveny Stvorec znazoriiuje zvolent velkost
zorného pola primarneho zvazku. Pre detailnejsi pohlad na vzniknuti hranu, bola vzorka
nasledne umiestnend do SEM mikroskopu LYRA?. Vysledné pohlady st na obrazku 7.3.
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7.2. SKUMANIE HRANY KRATERA

Vo vrchnej casti 7.3b je vidiet Trench hradlové struktiary. V objeme je pozorovatelna
drsnost vytvarana odprasovanim materialu.

SEM HV: 30.0 kV WD: 13.38 mm LYRA3 TESCAN| SEM HV: 30.0 kV WD: 14.32 mm LYRAS3 TESCAN|
View field: 114 pm Det: SE View field: 80.7 ym Det: SE
SEM MAG: 2.44 kx | Date(m/dly): 05/20/18 CEITEC Nano SEM MAG: 3.05 kx| Date(m/diy): 05/20/18 CEITEC Nano

Obr. 7.3: Kolmy pohlad na vzniknuty rez v SEM. Pohlad je prevrateny o 180 ° (a). Pohlad
na pripraveny rez pod uhlom 40° od kolmice k povrchu (b).

7.2. Skiimanie hrany kratera

Druhym experimentom overenia funkcénosti zostrojeného drziaka bolo skimanie hrany
krdtera po predchddzajicej klasickej hibkovej analyze. Ako vzorka bola pouzitd diéda.
Pri tomto pokuse bola vzorka naklonend spociatku o (33+3)°. Nésledne bol zapnuty
analyzator a bola hladana optimalna poloha pre maximalizaciu zbieraného signalu. Pri
tomto uhle bol ziskany len slaby signal sekundérnych iénov z malej oblasti, na ktora bol
zaostreny analyzator. Toto mozno pozorovat na obrazku 7.4.

o

o
5

¥
-
3.t

Obr. 7.4: Pohlad na nakloneni diédu spolu so signalom sekundarnych iénov.

Preto bola vzorka naklonena na mensi uhol (1543) © (obrazok 7.5). Tymto sa podarilo
rozsirit oblast generovaného signélu na celi stenu kratera, ¢o umoznilo jej skimanie.
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7. TESTOVANIE ROTACNEHO DRZIAKA VZORIEK

Obr. 7.5: Nahlad do komory pocas analyzy hrany kratera (a) a detail studavaného krétera

(b).

Vplyv néklonu vzorky na ziskany signdl je reprezentovany v profile kremika, vysledky
st na obrazku 7.6. Vzorka bola pre lepsie uzemnenie nakontaktovana striebornou pastou.

|——20.00 ym
P

10%

0

Obr. 7.6: Plosné zobrazenie signalu Si meraného na hrane kratera.

Podmienky merania boli: energia primarnych iénov Bi*; E, = 30keV, analyzovani
oblast (131.25 x 131.25) pm, zvoleny raster 124 x 124 px a odprasovacie delo bolo vypnuté.
Pre pomerne nizku intenzitu signalu bolo potrebné skér akumulovat generovany signél.
Vykresnely bol signal SiT, obrazok 7.6, tento signal mé v sktimanej ploche relativne rov-
nomernu intenzitu, najvacsie intenzitné rozdiely st na lavom a pravom okraji, toto su
oblasti povrchu a dna kratera v tomto poradi.
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8. Zaver

Cielom tejto prace bolo pouzit metédu SIMS pre analyzu Struktir pouzivanych v
polovodi¢ovom priemysle a navrhnit drZiak vzorky do pouzivaného zariadenia ToF-SIMS®.

Bol navrhnuty drziak s naklonom vzorky, kompatibilny so systémom drziakov pou-
zivanych v zariadeni SIMS. Pouziva linedrny piezomotor od spolocnosti SmarAct [41].
Pre tento drziak bola vytvorena vykresova dokumentacia a nasledne boli jednotlivé diely
vyrobené. Vysledny drziak bol testovany pre kompatibitu s UHV prostredim v zaklada-
cej komore pristroja pred vloZzenim do hlavnej komory. Nasledne bol drziak testovany v
hlavnej komore vytvorenim rezu vzorky TIGBT tranzistora. Ziskany rez bol kontrolovany
pomocou zariadenia FIB-SEM LYRA?. Dalsie testovacie meranie malo za ciel ziskat profil
zo steny kratera vyrobeného predchadzajucim meranim.

Pre dosiahnutie optimélnych vysledkov merania boli testované rozne parametre mera-
nia na periodickych vrstvach v kremikovej matrici. Merania boli robené na MoSi struktire
Rontgenového zrkadla. Vysledkami boli zlepSenie tvaru stopy primarneho zvéizku a pou-
zitie nizsich energii pre analyzu vzoriek obsahujucich periodické vrstvy.

Tieto poznatky boli vyuzité pri merani In kvantovych jam v GaN substrate. Tieto
merania Studovali efekt ochladenia vzorky na nizku teplotu T' = —140 °C. Profily merané
pri zniZenej teplote maji vyssi signdl a lepsie hibkové rozligenie.

Pre vzorky TIGBT boli testované rozne postupy rezania a pripravy vysledného povr-
chu pre analyzu v zariadeni SIMS. Prvé merania boli robené na ldamanych vzorkach, takyto
povrch sa pri meranych kremikovych doskach neuplatnil pre ich mala hribku, kvoli ktorej
dochadzalo k zakrivovaniu elektrického pola v oblasti medzi vzorkou a extraktorom, co
sposobovalo stratu signalu a jeho deforméciu.

Dal$fm testovanym povrchom bola plocha vzniknuté rezom pily, tdto podobne ako
lamana plocha nebola dostato¢nych rozmerov pre tspesnt analyzu. Nasledne bola vzorka
zabrisena pod uhlom 5 ° voci jej povrchu. Tato vzorka bola umiestnena na skonstruovany
drziak s naklonom a brusend plocha bola pootocena a skiimana. Tento postup dosiahol
vyrazne lepsie vysledky.

Poslednymi experimentmi bolo zaliatie vzorky do vodivého termoplastu, vybrisenie a
vylestenie hrany. Tento postup dosiahol najlepsie vysledky signalu, bez jeho deformacie.
Bolo mozné pozorovat trenchové struktiry a v detaile bolo rozlisenie pristroja az 258 nm.
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Zoznam skratiek

AFM
CVD
DC
Duo
EI

FI
FIB
HRM
IGBT
LMIG
LMIS
ML
MOS
MOSFET
N

N+
NPN
Of-Cu
OPN

P+
P-i-N
P-N
PVD
PNP
RF
SEM
SI
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mikroskopia atomarnych sil — Atomic Force Microscopy

chemicka depozicia z plynnej faze — Chemical Vapour Deposition
jednosmerny pruad — Direct Current

Duoplazmatronovy zdroj — Duoplasmatron

zdroj s ionizaciou dopadom elektréonov — Electron Ionization ion source
ibnovy zdroj s ionizaciou polom — Fleld lonization ion source

fokusovany iontovy svazek — Focused Ion Beam

tvrdost podla Rockwellovej M stupnice

bipolarny tranzistor s izolovanym hradlom — Insulated Gate Bipolar Transistor
ibnovy zdroj z tekutého kovu — Liquid Metal Ion Gun

ibnovy zdroj z tekutého kovu — Liquid Metal Ion Source

monovrstva — Monolayer

struktira kov oxid polovodi¢ — Metal Oxid Semiconductor

unipolarny tranzistor — Metal Oxide Semiconductor Field Effect Transistor
N dopovana vrstva

silno dopovana N vrstva

bipolarny tranzistor typu NPN

bezkyslikata med — Oxigen-free Copper

oblast priestorového naboja — Depletion region

P dopovand oblast

silno P dopovana vrstva

diéda s oblastou priestorového naboja, OPN, ktora tvori intirnzicky polovodic¢
P-N prechod

fyzikalna depozicia z plynnej faze — Physical Vapour Deposition

bipolarny tranzistor typu PNP

radiofrekvnecény ionovy zdroj — Radio-Frequency ion source

rastrovacia elektrénova mikroskopia — Scanning Electron Microscopy

zdroj s povrchovou ionizaciou — Surface lonization ion source



SIMS

SPM
TIGBT

TEM
ToF
UHV
UFI
VA

Zoznam skratiek

hmotnostna spektroskopia sekundarnych iénov — Secondary Ion Mass Spect-
rometry

mikroskopia skenovaciou sondou — Scanning Probe Microscopy

bipolarny tranzistor s izolovanym hradlom — Trench Insilated Gate Bipolar
Transistor

tansmisny elektrénovy mikroskop — Transmission Electron Microscope
Filter podla doby letu — Time of Flight

velmi vysoké vakuum — Ultra High Vacuum

ustav fyzikalniho inzenyrstvi

voltampérova charakteristika
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Zoznam priloh
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Cislo vykresu Nézov vykresu Format
UCS-01-01 TELO DRZIAKA S NAKLONOM A2
UCS-01-02 DRZIAK PIEZOMOTORU A4
UCS-01-03 OSKA NAKLONU VZORKY A3
UCS-01-04 DRZIAK VZORKY A4
UCS-01-05 DRZIAK LOZISKA 1 A4
UCS-01-06 KLADKA 1 A4
UCS-01-07 PERO KLADKY 1 A4
UCS-01-08 OSKA OBRACANIA LANA A4
UCS-01-09 KLADKA 2 A4
UCS-01-10 KLADKA 3 A4
UCS-01-11 DISTANCNY KRUZOK A4
UCS-01-12 OSKA SMEROVANIA A4
UCS-01-13 DRZIAK OSKY SMEROVANIA L A4
UCS-01-14 DRZIAK OSKY SMEROVANIA R A4
UCS-01-15 KLADKA 4 A4
UCS-01-16 KLADKA 5 A4
UCS-01-17 DRZIAK LOZISKA 2L A4
UCS-01-18 DRZIAK LOZISKA 2R A4
UCS-01-00 ZOSTAVA DRZIAKA S NAKLONOM VZORKY A2
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